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POVZETEK 
Nanovlakna so trdna vlakna s premerom nanometrskih velikosti, teoretično neomejeno 
dolžino in velikim potencialom za uporabo na številnih področjih. Uporaba nanovlaken iz 
anorganskih materialov se vedno bolj uveljavlja, med njimi pa največ pozornosti privablja 
titanov dioksid (TiO2), ki je kemijsko in termično stabilen, ima izjemne optične lastnosti in 
ni strupen. V naravi obstaja v treh oblikah: anatas, rutil in brukit. Ker se je TiO2 izkazal 
potencialno uporaben na področju fotokatalizatorjev za uporabo čiščenja odpadnih vod, pri 
dopolnilnem zdravljenju ran, tkivnem inženirstvu ali fotodinamični terapiji raka, smo v 
sklopu magistrske naloge želeli izdelati in ovrednotiti nanovlakna na osnovi tega materiala. 
Prvi korak v magistrski nalogi je bila optimizacija izdelave polimernih nanovlaken z metodo 
elektrostatskega sukanja iz raztopine polivinil pirolidona (PVP) v absolutnem etanolu. 
Anorganska nanovlakna s TiO2 smo v drugem koraku pripravili iz polimerne raztopine PVP 
v etanolu z dodanima titanovim (IV) izopropoksidom (TIP) in ocetno kislino brez in z 
dodatkom platine ali železa. Izdelana nanovlakna smo izpostavili kontroliranemu procesu 
segrevanja do visokih temperatur na zraku, da bi dobili nanovlakna iz TiO2, ali s pretokom 
amonijaka za izdelavo nanovlaken s titanovim oksinitridom (TiOxNy). Proučevali smo vpliv 
sestave raztopine, procesnih parametrov in temperaturne obdelave vzorcev na morfologijo 
in sestavo nanovlaken ter njihovo kristalno strukturo z vrstično ter presevno elektronsko 
mikroskopijo, termogravimetrično analizo, elementarno disperzijsko analizo ter rentgensko 
praškovno difrakcijo.  
Ugotovili smo, da se z višanjem deleža PVP in TIP v raztopini premer nanovlaken veča, z 
višanjem električne napetosti pa manjša. Temperaturna obdelava nanovlaken povzroči 
izgubo polimera, kar povzroči zmanjšanje premera nanovlaken, zaradi kristalizacije TiO2 pa 
postane površina bolj hrapava, a nanovlakna ohranijo svojo primarno obliko. Ugotovili smo, 
da pri segrevanju nad 400 °C TiO2 kristalizira v polimorfni obliki anatas nad 800 °C pa pride 
do prehoda v rutil. Uspešno smo izdelali tudi nanovlakna s TiOxNy in z dodatkom kovin, kjer 
se je premer nanovlaken z višjim deležem kovin manjšal. Z elektronsko mikroskopijo smo 
v nanovlaknih zaznali enakomerno porazdeljene 2 nm delce platine. V magistrski nalogi smo  
uspešno izdelali nanovlakna iz TiO2 in TiOxNy brez in z dodatkom kovin, ki predstavljajo 
odlično osnovo za nadaljnjo karakterizacijo nanovlaken za različne namene. 
Ključne besede: anorganska nanovlakna, TiO2, elektrostatsko sukanje, termična obdelava 
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ABSTRACT 
Nanofibers are solid fibers with a nanoscale diameter, theoretically unlimited length and 
great potential to be used in many applications. In recent years, nanofibers from inorganic 
materials have become more established, with titanium dioxide (TiO2) attracting the most 
attention due to its thermal and chemical stability, excellent optical properties and non-
toxicity. In nature, TiO2 has three crystalline phases: anatase, rutile and brookite. TiO2 shows 
great potential for application as photocatalyst to treat pollutants in wastewater and also in 
wound healing, tissue engineering and photodynamic therapy in cancer treatment. In this 
master’s thesis, the aim was to produce and evaluate inorganic nanofibers based on TiO2.  
The first step in the master’s thesis was to optimize development of polymeric nanofibers 
with the electrospinning method from polyvinyl pyrrolidone (PVP) solution in absolute 
ethanol. Inorganic nanofibers with TIO2 were then fabricated from a PVP solution in ethanol 
with added titanium (IV) isopropoxide (TIP) and acetic acid with and without the addition 
of platinum and iron. Prepared nanofibers underwent the calcination process in an inert 
atmosphere to produce TiO2 nanofibers and in an ammonia atmosphere to produce titanium 
oxynitride (TiOxNy) nanofibers. The effect of composition of the polymer solution, the 
process parameters and the calcination on nanofiber morphology, the diameter and the 
crystalline phase by scanning and transmission electron microscopy, thermogravimetric 
analysis, energy dispersive spectroscopy and x-ray diffraction were investigated. 
Results showed that the nanofiber diameter increases with increasing PVP and TIP content 
and decreases with increasing voltage. The calcination process also results in the decrease 
of the nanofiber diameter due to polymer elimination and in a rough surface due to 
crystallization of TiO2. During calcination nanofibers retain their primary structure. Results 
showed that when calcined at 400 °C, TiO2 crystallized in the anatase phase and when 
calcined above 800 °C the anatase-rutile transformation took place. Nanofibers with TiOxNy 
and added metals were also produced. Observations suggest that the increasing metal content 
led to the decrease of the nanofiber diameter. Electron microscopy revealed 2 nm platinum 
particles uniformly distributed. In the master's thesis, TiO2 and TiOxNy nanofibers with and 
without the addition of metals were successfully produced, which represents an excellent 
basis for further characterization of nanofibers for various purposes. 
Key words: inorganic nanofibers, TiO2, electrospinning method, calcination  
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SEZNAM OKRAJŠAV 
EDS            energijska disperzijska analiza (ang. energy-dispersive  
                                  X- ray spectroscopy) 
HRTEM                    presevna elektronska mikroskopija visoke ločljivosti (ang. high-  
                                  resolution transmission electron microscopy)    
PVAc             polivinil acetat (ang. polyvinyl acetate) 
PVP             polivinil pirolidon (ang. polyvinylpyrrolidone) 
ROS             reaktivne kisikove zvrsti (ang. reactive oxygen species) 
SEM             vrstična elektronska mikroskopija (ang. scanning electron 
                                  microscopy)           
STEM – HAADF      vrstična presevna elektronska mikroskopija z obročastim detektorjem 
                                   temnega polja (ang. scanning transmission electron microscopy –  
                                   high-angle annular dark field )                          
TEM presevna (transmisijska) elektronska mikroskopija (ang. transmission     
electron microscopy) 
TGA   termogravimetrična analiza (ang. thermogravimetric analysis) 
TIP   titanov (IV) izopropoksid  
TNBT   titanov (IV) n-butoksid 
UV   ultravijolično 
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1 UVOD 
1.1 NANOVLAKNA 
Nanovlakna so trdna vlakna s premerom nanometrskih velikosti, njihova dolžina pa je 
teoretično neomejena. Odlikuje jih izredno velika površina na enoto mase, velika poroznost 
ter izboljšane fizikalno-mehanske lastnosti, kot sta večja prožnost in mehanska trdnost, v 
primerjavi z drugimi oblikami istega materiala. Med samim procesom izdelave lahko 
nadziramo njihovo sestavo ter s tem dosežemo želene lastnosti glede na njihovo 
funkcionalnost. Ravno zaradi svojih edinstvenih lastnosti so nanovlakna uporabna na 
najrazličnejših področjih, vse od biomedicine in farmacije do elektronike in okolijskega 
inženirstva. Uporabljajo jih kot ogrodja v tkivnem inženirstvu, zaščitne sloje za oblačila, 
membrane za filtracijo, lahko pa so odlični nanokatalizatorji. V biomedicini jih uporabljajo 
kot obloge za rane, dostavne sisteme za zdravilne učinkovine z antibakterijskim, 
protivnetnim ter protiglivičnim delovanjem, pa tudi za antioksidante ter encime (1 – 4).  
Izdelamo lahko tako organska kot anorganska nanovlakna. Organska nanovlakna so 
izdelana iz enega ali več polimerov, ki so naravnega ali sinteznega izvora. Med prvimi zelo 
pogosto uporabljamo hitosan, alginat, kolagen, hialuronsko kislino, elastin, celulozo in svilo. 
Med sinteznimi najdemo polivinil alkohol (PVA), polietilenoksid (PEO), polimlečno kislino 
(PLA), polivinil pirolidon (PVP), polikaprolakton (PCL), polivinil acetat (PVAc) in druge 
(1, 2, 5).  
Kadar uporabimo za izdelavo nanovlaken različne kovine ali keramične materiale, 
pripravimo anorganska oz. keramična nanovlakna. S kombinacijo organskih polimerov 
in anorganskih spojin izdelamo organsko-anorganske hibride. Anorganska nanovlakna 
veljajo za napredne materiale in so prav tako kot polimerna nanovlakna pokazala velik 
potencial za uporabo na raznolikih področjih. Za keramične materiale je namreč značilna 
kemijska in termična stabilnost, dobre mehanske lastnosti, visoka odpornost na oksidacijo 
in korozijo, polprevodnost, katalitične ter magnetne lastnosti, sprejemljiva 
biokompatibilnost, možna pa je tudi modifikacija površine. Za izdelavo nanovlaken z 
navedenimi lastnostmi pogosto uporabljamo različne kovinske okside, kot so titanov dioksid 
(TiO2), cinkov oksid (ZnO) in aluminijev oksid (Al2O3). Poleg enostavnih kovinskih oksidov 
lahko izdelamo tudi nanovlakna drugih oksidov, kot je silicijev dioksid (SiO2), in 
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kompleksnejša nanovlakna, kot je na primer kalcij bakrov titanat (CaCu3Ti4O12), ali pa 
nanovlakna, kjer niso vključeni oksidi ampak karbidi. Za še dodatno izboljšanje lastnosti 
keramičnih nanovlaken pogosto dodajamo tudi kovinske delce, predvsem v obliki soli. 
Najpogosteje v ta namen uporabljamo platino, srebro ali zlato (5, 6). 
1.2 ELEKTROSTATSKO SUKANJE 
Poznamo različne metode priprave nanovlaken, kot so vlečenje, modelna sinteza, fazna 
separacija, metoda spontanega nastanka in elektrostatsko sukanje. Ravno slednje je zaradi 
svoje enostavne uporabe in vsestranskosti najpogosteje uporabljena metoda za izdelavo 
nanovlaken (2). Elektrostatsko sukanje je relativno stara metoda, saj je uporaba 
elektrostatskih sil v različne namene znana že več kot 100 let. Zaradi vzpona nanotehnologije 
na najrazličnejših področjih pa se je interes za elektrostatsko sukanje le še povečal (3, 7).  
1.2.1 Proces elektrostatskega sukanja 
Gre za tehniko, ki z uporabo elektrostatskih sil iz polimernih raztopin oz. talin proizvaja 
tanka vlakna s premeri od nekaj nanometrov do nekaj milimetrov ob viru visoke električne 
napetosti. Sama naprava je sestavljena iz treh glavnih enot: vira visoke električne napetosti, 
injekcijske brizge s kovinsko iglo, skozi katero teče polimerna raztopina, in ozemljenega 
zbirala, kjer se zbirajo narejena nanovlakna (5). Uporabljamo dve standardni postavitvi 
naprave, in sicer v obliki navpične ali vodoravne sestave. Raztopino s konstantnim pretokom 
skozi brizgo običajno potiska črpalka, potisni plin ali redko gravitacijska sila. Na konico igle 
je pripet vir visoke električne napetosti, z njenim vklopom pa v polimerno raztopino uvajamo 
naboj, ki se porazdeli po površini kapljice. Na začetku se namreč na konici igle tvori viseča 
kapljica raztopine, ki se po uvedbi naboja preoblikuje in raztegne v Taylorjev stožec. To se 
zgodi, ker povečanje jakosti električnega polja povzroči nastanek odbojnih sil med 
istovrstnimi naboji v raztopini ter privlačnih sil med nasprotno nabito raztopino in zbiralom. 
Ko dosežemo kritično vrednost, kjer odbojne elektrostatske sile presežejo površinsko 
napetost polimerne raztopine, se iz vrha stožca tvori nabit curek, ki pospešeno potuje proti 
zbiralu. Med potovanjem curka proti zbiralu je ta podvržen nestabilnostim, kar poveča čas 
in pot prenosa polimerne raztopine do zbirala, curek se pri tem kontinuirano razteza in tanjša, 
hkrati pa iz raztopine izhlapeva topilo. Vse to omogoči zmanjšanje premera curka do mikro- 
ali nanometrskih velikosti, na zbiralu pa se nato zbirajo trdna nanovlakna (slika 1) (6, 7). 
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Slika 1: Osnovna shema naprave za elektrostatsko sukanje v a) navpični in b) vodoravni 
postavitvi. Prirejeno po (5). 
1.2.2 Spremenljivke, ki vplivajo na elektrostatsko sukanje 
Čeprav velja elektrostatsko sukanje za relativno enostavno metodo, je pri izvajanju potrebno 
biti pozoren na sestavo raztopine polimera, procesne parametre in pogoje okolice, saj le-ti 
močno vplivajo na morfologijo nanovlaken. Kot končni rezultat lahko izdelamo tanka ali 
debela nanovlakna z ozko ali široko porazdelitvijo premerov, ravna, gladka, naključno 
urejena, kratka ali dolga nanovlakna ali celo nanovlakna nepravilnih oblik (3, 7, 8).  
1.2.2.1 Parametri raztopine polimera 
 Koncentracija polimera 
Koncentracija polimera v raztopini je močno povezana z viskoznostjo raztopine in je eden 
izmed najpogosteje raziskovanih parametrov. Za uspešen proces elektrostatskega sukanja 
moramo uporabiti ustrezno koncentracijo polimera. V primeru prenizkih koncentracij 
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polimera pride do nastanka vozlov na vlaknih, medtem ko se s postopnim višanjem 
koncentracije oblika vozlov začne spreminjati iz sferične v vretenasto, dokler končno ne 
doseže oblike vlakna ter s tem kontinuiran nastanek homogenih gladkih nanovlaken. Z 
višanjem koncentracije polimera pride do večjega prepletanja polimernih verig v raztopini, 
viskoznost raztopine se poveča, kar zavira raztezanje curka in vodi v nastanek nanovlaken z 
večjim premerom. V primeru previsoke koncentracije polimera v raztopini, prevelika 
viskoznost onemogoča vzdrževanje pretoka raztopine iz igle, kar prav tako onemogoča 
kontinuiran proces nastanka nanovlaken (5, 6).  
 Molekulska masa polimera 
V procesu elektrostatskega sukanja uporabljajo polimere z visokimi molekulskimi masami, 
torej z višjo stopnjo polimerizacije, ki omogoča zadostno prepletanje polimernih verig in 
ustrezno viskoznost raztopine že pri nižjih koncentracijah polimera. Raztopine z visokimi 
molekulskimi masami polimera so bolj viskozne in tvorijo debelejša nanovlakna kot tiste z 
nižjimi molekulskimi masami, vendar imajo polimeri z nižjo molekulsko maso večjo težnjo 
do tvorbe vozlov na vlaknih (5, 6). 
 Viskoznost polimerne raztopine 
Viskoznost raztopine je v tesni povezavi s koncentracijo in molekulsko maso polimera. 
Običajno moramo doseči določeno kritično vrednost viskoznosti raztopine, ki omogoča 
proces elektrostatskega sukanja. Viskoznost raztopine ne sme biti prenizka, saj to 
onemogoča kontinuirano nastajanje vlaken, nastala vlakna pa imajo veliko vozlov ali pa je 
nastanek nanovlaken onemogočen do te mere, da se na zbiralu zbirajo le kapljice raztopine. 
Pri previsoki viskoznosti je omejen tok curka iz igle, kar prav tako ovira proces. Z večanjem 
viskoznosti raztopine dobimo debelejša nanovlakna z bolj enotnimi premeri (11, 12).  
 Površinska napetost 
Površinska napetost predstavlja težnjo površine raztopine, ki se upira spremembam zaradi 
zunanjih sil. Odvisna je od lastnosti topila in topljenca in v veliki meri vpliva na proces 
elektrostatskega sukanja, saj predstavlja glavno silo, ki nasprotuje tvorbi Taylorjevega 
stožca in nadaljnjega raztezanja curka. Nizka površinska napetost vodi v nastanek vlaken 
brez vozlov in poleg tega dovoljuje uporabo manjših električnih napetosti, medtem ko visoka 
površinska napetost ovira proces, saj povzroča nestabilnost curka in nastanek razpršenih 
kapljic ter s tem nastanek vozlov na vlaknih (5, 6).  
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 Prevodnost raztopine polimera 
Raztopine z večjo stopnjo prevodnosti imajo večjo gostoto naboja, zato je curek raztopine v 
električnem polju bolj podvržen nateznim silam kot pri raztopinah z nižjo prevodnostjo, s 
tem pa dobimo tanjša nanovlakna (7). Poleg tega visoko prevodne raztopine omogočajo 
uporabo nižjih električnih napetosti, vendar moramo biti pazljivi, saj so visoko prevodne 
raztopine v električnem polju izjemno nestabilne, zato posledično dobimo nanovlakna z zelo 
široko porazdelitvijo premerov. Raztopine polimerov z nizko prevodnostjo na površini 
kapljice nimajo zadostnega naboja za tvorbo Taylorjeve stožca, poruši pa se tudi 
premreženje polimernih verig. Posledično niso primerne za elektrostatsko sukanje, vodijo 
namreč v nastanek nanovlaken z vozli ter grobo površino. Za izboljšanje prevodnosti 
dodajamo takšnim raztopinam elektrolite, ki so običajno soli (7, 13).  
 Izbira topila 
V procesu elektrostatskega sukanja je zelo pomembna izbira ustreznega topila, pri čemer 
ima le-ta dve ključni vlogi, in sicer raztapljanje polimera in prenos raztopljenega polimera 
proti zbiralu. Topilo mora biti dovolj hlapno, da z njim dosežemo ustrezno stopnjo 
izhlapevanja med potjo nabitega curka do zbirala. Različna topila imajo tudi različno 
površinsko napetost, katere pomen smo omenili že v prejšnjih odstavkih (5). 
1.2.2.2 Procesni parametri 
 Električna napetost 
Pri izbiri električne napetosti je potrebno doseči oz. preseči najmanjšo zahtevano napetost, 
ki omogoča enakomeren tok nabitega curka iz igle, tvorbo Taylorjevega stožca in 
nanovlaken (9). Običajno uporabljajo električne napetosti med 5 in 40 kV. Z višanjem 
napetosti se premer nanovlaken manjša, saj se pri tem večajo elektrostatske odbojne sile v 
polimerni kapljici, kar vodi do obsežnejšega raztezanja curka in nastanka tanjših vlaken. Pri 
višji napetosti se hkrati poveča tudi možnost nastanka vozlov, saj prihaja do nestabilnosti v 
Taylorjevem stožcu. Volumen kapljice polimerne raztopine se pri tem začne manjšati in 
Taylorjev stožec se začne tvoriti na konici kovinske igle, sčasoma pa se pri še nadaljnjem 
višanju napetosti nabit curek tvori kar iz kovinske igle, s tem pa je povezana tudi večja 
pojavnost vozlov. Višje napetosti so potrebne za polimerne raztopine z nizko prevodnostjo, 
visoko površinsko napetostjo in/ali visoko viskoznostjo (slika 2) (6, 7). 
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Slika 2: Vpliv večanja električne napetosti na obliko kapljice in Taylorjevega stožca. 
Prirejeno po (7). 
 Pretok polimerne raztopine  
Optimalen pretok omogoča nastanek gladkih nanovlaken, vpliva pa lahko na premer vlaken, 
njihovo poroznost in obliko (7). Gre za pomemben parameter, ki vpliva na hitrost curka, 
izbira pretoka polimerne raztopine pa je močno odvisna od hlapnosti uporabljenega topila. 
V splošnem je zaželen nižji pretok, saj s tem zagotovimo zadosten čas za izhlapevanja topila. 
V primeru visoko hlapnih topil je potrebno uporabiti večje pretoke, vendar moramo biti 
pozorni na to, da visoke pretoke spremlja ustrezno visoko električno polje, ki omogoča 
raztezanje polimerne raztopine. Večanje pretoka vodi v nastanek debelejših nanovlaken, saj 
se ob tem tvori večji curek oz. je na konici igle na voljo več raztopine. Ob tem lahko pride 
tudi do povečanega nastanka vozlov in nalaganja nezadostno posušenih nanovlaken na 
zbiralu (5, 6).  
 Razdalja med konico igle in zbiralom 
Potrebno je doseči minimalno razdaljo med konico kovinske igle in zbiralom, ki še omogoča, 
da topilo iz raztopine izhlapi hitreje kot curek doseže zbiralo. V primeru prekratke razdalje 
curek namreč nima dovolj časa za strjevanje, kar povzroči združitev (zlivanje ali zlepljanje) 
še vlažnih vlaken in tvorbo polimernega filma na zbiralu (6).  
 Oblika šobe in zbirala 
Z modifikacijami šobe lahko izdelamo nanovlakna različnih vrst. Najpogosteje uporabljamo 
enokanalne šobe, ki omogočajo nastanek enoslojnih vlaken, ter večkanalne (koaksilane) 
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šobe, s katerimi izdelamo večslojna nanovlakna. Ključni parameter pri izbiri šobe je njen 
notranji premer. Z manjšim premerom lahko izdelamo tanjša nanovlakna, medtem ko lahko 
prevelik premer povzroči nastanek več Taylorjevih stožcev hkrati (6). 
Oblika zbirala vpliva na urejenost in morfologijo nastalih nanovlaken. Z uporabo ploščatega 
zbirala dobimo naključno razporejena nanovlakna, medtem ko dobimo vzporedno urejena 
nanovlakna z uporabo vrtečih zbiral v obliki valjev, ki se vrtijo z ustrezno obodno hitrostjo 
(6). 
1.2.2.3 Vplivi okolja 
 Temperatura 
Najpogosteje raziskan parameter okolja je temperatura, pri kateri izvajamo elektrostatsko 
sukanje. Vpliva predvsem na izhlapevanje topila in na viskoznost polimerne raztopine. Pri 
višjih temperaturah je izhlapevanje topila hitrejše, s čimer dobimo debelejša vlakna, vendar 
pa se po drugi strani z višanjem temperature viskoznost raztopine manjša, kar omogoča 
nastanek nanovlaken z nižjim premerom (6, 10). 
 Relativna vlažnost zraka 
Relativna vlažnost je tesno povezana s temperaturo okolja, njen vpliv pa je odvisen od 
sestave polimerne raztopine. V primeru hidrofobnih polimerov, raztopljenih v organskih 
topilih, se voda v zraku obnaša kot netopilo, kar se v primeru višje relativne vlažnosti opazi 
kot nastanek por v nanovlaknih. Zaradi izhlapevanja topila se na površini curka tvori film 
posušenega polimera, posledično nastanejo pore, ki omogočajo difuzijo ujetih molekul topila 
ter s tem popolno strjevanje vlaken. Pri vodnih raztopinah polimera pa lahko z relativno 
vlažnostjo vplivamo na premer in mehanske lastnosti nanovlaken. V glavnem velja, da se z 
višanjem relativne vlažnosti nanovlakna tanjšajo. Relativna vlažnost namreč v tem primeru 
vpliva na stopnjo izhlapevanja topila: pri nižji relativni vlažnosti topilo izhlapeva hitreje, kar 
povzroči hiter porast koncentracije polimera pri izhodu iz igle ter posledično tudi povečano 
viskoznost polimerne raztopine. S tem je raztopina v curku napetostno induciranemu 
raztezanju izpostavljena krajši čas, pri čemer nastanejo debelejša nanovlakna (6, 10). 
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1.3 TITANOV DIOKSID  
Titanov dioksid so že stoletja nazaj uporabljali kot bel pigment, danes pa nanodelci 
kovinskih oksidov privabljajo veliko pozornost tako na raziskovalnem kot na industrijskem 
nivoju. Je kemijsko in termično stabilen, ima izjemne optične lastnosti, ni strupen in je okolju 
ter ljudem prijazen material, poleg tega je relativno poceni. TiO2 obstaja tako v amorfni kot 
kristalni obliki, v naravi pa se pojavlja v treh polimorfnih oblikah, in sicer kot anatas, rutil 
in brukit (slika 3) (11–13). Anatas in rutil sta kristalizirana v tetragonalni obliki, medtem ko 
ima brukit ortorombsko strukturo. Anatas in brukit sta metastabilni obliki, ki ju lahko preko 
faznega prehoda med segrevanjem nad 600 °C pretvorimo v stabilno obliko rutil. Anatas 
lahko pretvorimo z različnimi metodami, kot sta metoda sol-gel in hidrotermalna sinteza. 
Sicer pa je anatas najbolj fotoaktivna oblika, medtem ko je rutil najbolj termodinamsko 
stabilen, poleg tega ima nižjo energijo prepovedanega pasu med valenčnim in prevodnim 
pasom (3,0 eV) v primerjavi z anatasom in brukitom (3,2 eV). Zaradi teh lastnosti različne 
kristalne oblike TiO2 uporabljamo na različnih področjih (12, 14). 
 
Slika 3: Kristalne strukture TiO2 v obliki (a) anatasa, (b) rutila in (c) brukita 
1.3.1 Uporaba nanovlaken s TiO2 
Nanovlakna s TiO2 veliko obetajo na različnih področjih, tako v optiki, elektroniki in 
medicini, veliko pozornosti pa so pritegnila predvsem na področju fotokatalize. 
Fotokazalizatorji s polprevodnimi kovinskimi oksidi, kot je titanov dioksid, so namreč 
predmet številnih raziskav za obravnavo onesnaževal v odpadnih vodah, med katere 
uvrščamo pesticide in različne zdravilne učinkovine in njihove metabolite, predvsem iz 
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skupin antacidov, analgetikov ter antibiotikov. Fotokatalizo za namen čiščenja onesnaženih 
voda uvrščamo med tako imenovane napredne oksidacijske procese, ki temeljijo na uporabi 
reaktivnih kisikovih zvrsti (ROS), kot je hidroksilni radikal (OH). Ta reagira z organskimi 
kontaminanti in jih mineralizira do nestrupenih produktov. Fotokatalitična aktivnost spojin 
v obliki nanovlaken se bistveno izboljša, predvsem zaradi njihove velike površine. 
Onesnaževala se namreč v procesu adsorbirajo na površino katalizatorja, kjer se nato s 
pomočjo obsevanja s svetlobo razgradijo. Kot že omenjeno, TiO2 zelo pogosto uporabljajo 
na področju fotokatalize, anatas pa velja za najbolj fotoaktiven polimorf. Pomanjkljivost 
TiO2 je velika energija prepovedanega pasu, zaradi katere se odziva le v ultravijoličnem 
območju, kar omejuje njegovo uporabo na približno 43 % vidne sončne svetlobe. S tem 
razlogom uporabljajo za izboljšanje fotokatalitične aktivnosti dodatek različnih kovin, kot 
so platina, srebro in zlato (11–16). 
Zaradi edinstvenih fotokatalitičnih aktivnosti, TiO2 uporabljajo tudi v medicini, v 
fotodinamični terapiji raka. Gre za alternativno in neinvazivno metodo zdravljenja raka z 
uporabo fotosenzibilizatorja, v tem primeru TiO2. Ko TiO2 obsevamo z UV-svetlobo 
določene valovne dolžine, pride na njegovi površini do nastanka vzbujenih elektronov ter 
vrzeli, ki nato sprožijo kemijske reakcije. Reagirajo z ioni ali vodo ter s tem tvorijo radikale, 
kot sta OH in superoksidni radikal (O2
-) ter ostali ROS, ki nato uničijo tumorske celice 
(17).  
Nanodelce TiO2 so proučevali tudi kot dostavne sisteme različnih učinkovin, kot so natrijev 
fenitoin, valprojska kislina, davnorubicin ter temozolomid. Poleg dostavnih sistemov za 
zdravila ter fotodinamično terapijo nanodelce TiO2 proučujejo kot biosenzorje za kvali- in 
kvantitativne analize bioloških molekul, predvsem tumorskih označevalcev (npr. 
karcinoembrionalni antigen - CEA) (17).  
Rutil uporabljajo zaradi termostabilnosti ter nižje intrinzične fotokatalitične aktivnosti v 
kozmetične namene, v medicini pa je uporaben tudi v tkivnem inženirstvu (11). Nanovlakna 
s TiO2 so uporabna kot ogrodja pri dopolnilnem zdravljenju ran, saj TiO2 izkazuje 
fotoaktivirano protimikrobno delovanje, predvsem iz vidika fotooksidacije bakterijskih 
membranskih fosfolipidov. Ko ga obsevamo s svetlobo primerne valovne dolžine, nastajajo 
radikali, ki oksidirajo organske materiale, kar je uporabno pri nadzorovanju okužb (22, 23). 
Katalitična aktivnost TiO2 je sicer poleg kristalne oblike odvisna tudi od polimorfnosti, 
nečistot ter površine materiala (12). 
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1.4 TITANOV OKSINITRID 
Zaradi svojih vsestranskih lastnosti kovinski oksinitridi že nekaj let privabljajo vedno več 
pozornosti. Titanov oksinitrid (TiOxNy) združuje lastnosti kovinskih oksidov, kot so barva 
ter optične lastnosti, in lastnosti nitridov, kot so trdota in odpornost na obrabo (18). 
Pripravimo jih lahko z različnimi tehnikami, pogosto uporabljajo tehniko reaktivnega 
megatronskega brizganja. S tvorbo TiOxNy na površini TiO2 lahko izboljšamo nekatere 
njegove lastnosti, kot je fotokatalitična aktivnost ter optična adsorpcija, izboljša pa se tudi 
odpornost na korozijo in elektrokemijska stabilnost, v primerjavi s TiO2 pa je kompozit tudi 
bolj prevoden (19, 20). Zaradi zanimivih fizikalnih, elektronskih, optičnih in katalitičnih 
lastnosti, ki jih lahko prilagajamo z razmerjem oksida in nitrida, so ga preizkušali že na 
veliko raziskovalnih področjih ter s tem dokazali možnosti uporabe v gorivnih celicah, 
baterijah, v fotokatalizi ter sončnih kolektorjih. TiOxNy je predvsem zelo obetaven 
elektrokatalizator, ki ga podobno kot fotokatalizatorje uporabljamo za odstranitev strupenih 
komponent iz onesnaženih vod, reakcija pa poteka na površini elektrokatalizatorja. Idealen 
elektrokatalizator ima veliko površino, je dolgoročno stabilen, je učinkovit ter hkrati ne 
predstavlja velikega stroška, zato so nanovlakna s TiOxNy primerna za uporabo na tem 
področju (21). 
1.5 IZDELAVA ANORGANSKIH NANOVLAKEN  
Anorganska nanovlakna najpogosteje pripravljamo s kombinacijo elektrostatskega sukanja 
in izdelave sola, temu pa sledi izpostavitev izdelanih nanovlaken visoki temperaturi za 
določen čas. Elektrostatsko sukanje je namreč običajno omejeno na izdelavo organskih 
nanovlaken, saj je relativno preprosto pripraviti raztopino polimera z ustreznimi reološkimi 
lastnostmi za izvedbo procesa, medtem ko anorganski materiali običajno niso neposredno 
primerni za elektrostatsko sukanje. Podobno kot pri izdelavi organskih nanovlaken lahko pri 
elektrostatskem sukanju anorganskih nanovlaken kontroliramo vsebnost anorganskega 
materiala v disperziji, na morfologijo keramičnih nanovlaken pa poleg parametrov raztopine 
vplivajo tudi procesni parametri in pogoji okolja med elektrostatskim sukanjem ter termična 
obdelava pri visokih temperaturah. Za pripravo anorganskih nanovlaken je tako potrebnih 
več korakov, kot jih shematsko prikazuje primer izdelave na sliki 4.  
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Slika 4: Primer izdelave anorganskih nanovlaken 
Da zagotovimo kakovostno in dobro nadzorovano izdelavo anorganskih nanovlaken, so 
običajno prisotni naslednji procesi: 
I. Priprava sola s prekurzorjem anorganskega materiala 
Izbrani anorganski material je običajno v obliki oksidov ali soli, najpogosteje v obliki 
acetata, nitrata ali karbonata, zato dodajamo prekurzorje kot na primer alkokside, predvsem 
titanov (IV) izopropoksid (TIP) ter titanov (IV) n-butoksid (TNBT). Sama raztopina 
anorganskega prekurzorja ni uporabna za elektrostatsko sukanje, saj ni dovolj viskozna za 
uspešno tvorbo curka med procesom. Anorganske elemente, ki so običajno v obliki 
nanodelcev ali prekurzorja, dodamo polimerni raztopini, kar je naslednji korak v pripravi 
anorganskih nanovlaken.  
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II. Priprava raztopine za elektrostatsko sukanje  
Raztopino za elektrostatsko sukanje pripravimo z združitvijo sola z ustreznim polimerom. 
Najpogosteje uporabljena polimera za pripravo anorganskih nanovlaken sta polivinil 
pirolidon (PVP) in polivinil acetat (PVAc), topna sta namreč v različnih topilih, poleg tega 
pa sta kompatibilna z velikim številom kovinskih alkoksidov. Disperzija poleg polimera in 
prekurzorja vsebuje relativno dobro hlapno topilo, zelo pogosto je to deionizirana voda, 
etanol ali metanol, zelo pogosto pa dodamo tudi stabilizator, običajno ocetno kislino. V tej 
fazi priprave nanovlaken lahko dodamo tudi soli različnih kovin.  
III. Elektrostatsko sukanje  
Po pripravi viskozne disperzije sledi elektrostatsko sukanje le-te pod ustreznimi pogoji, s 
čimer izdelamo hibridna organsko-anorganska nanovlakna. Princip elektrostatskega sukanja 
je enak kot pri izdelavi polimernih nanovlaken, sam proces in spremenljivke pa so opisani v 
poglavju 1.2.  
IV. Priprava enokomponentnih nanovlaken pri visoki temperaturi  
Če želimo pridobiti enokomponentna anorganska nanovlakna, moramo izdelane 
hibride/kompozite v naslednjem koraku toplotno obdelati z ustreznim temperaturnim 
programom. Segrevanje organske komponente pogosto poteka v atmosferi kisika, 
uporabljajo pa tudi druge pline, kot so vodik, dušik in argon. Med segrevanjem se znebimo 
polimera in morebitnih zaostankov topil, kot končni rezultat pa ostanejo nanovlakna samo 
iz anorganskega materiala. Temperaturna obdelava ni pomembna samo za odstranitev 
polimerne komponente, ampak vpliva tudi na kristalnost anorganskih nanovlaken. V 
odvisnostni od temperaturnega programa lahko namreč izdelamo tako amorfna kot kristalna 
nanovlakna, saj lahko pride pri višjih temperaturah do prehoda med polimorfnimi 
modifikacijami. Narava keramičnega materiala in polimera pogojujeta izbor temperaturnega 
programa. Običajno uporabljajo segrevanje 5 oC/min, torej nizko stopnjo segrevanja, da 
zagotovijo odstranitev organskih komponent, ne da bi pri tem uničili morfologijo 
nanovlaken, kot smo izvajali tudi mi pri našem raziskovalnem delu (5, 6, 9, 15, 30). 
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2 NAMEN 
Ker imata TiO2 in TiOxNy zelo široko možno uporabo v fotokatalizi na področju varstva 
okolja ali biomedicini, je bil naš namen v okviru magistrske naloge z metodo 
elektrostatskega sukanja izdelali in vrednotiti anorganska nanovlakna na osnovi teh 
materialov. Naš cilj je bil izdelati keramična nanovlakna brez organskih komponent v 
nanometrskih velikosti z veliko specifično površino, ki bi ohranila svojo strukturo tudi po 
visokotemperaturnem segrevanju. Dodatno smo želeli ugotoviti, kako spremembe sestave 
polimernih sestavin in procesnih parametrov elektrostatskega sukanja vplivajo na 
morfologijo nanovlaken. 
Za pripravo anorganskih nanovlaken bomo v prvem koraku izdelali polimerne raztopine v 
določenem koncentracijskem območju. Kot polimer bomo uporabili PVP. Izdelana 
polimerna nanovlakna bomo ovrednotili z vrstično elektronsko mikroskopijo, nato pa bomo 
na podlagi rezultatov izbrali raztopino polimera, ki bo predstavljala osnovo za nadaljnje 
delo. V drugi fazi bomo k raztopini polimera dodali TIP skupaj z ocetno kislino in izdelali 
hibridna organsko-anorganska nanovlakna s TiO2, v tretjem delu pa bomo pripravili še 
nanovlakna s TiO2 in dodatkom kovin, kot sta platina in železo. Vsa izdelana nanovlakna 
bomo v zadnjem sklopu magistrskega dela izpostavili segrevanju pri visoki temperaturi ter 
na ta način odstranili polimer in izdelali anorganska nanovlakna.  
Izdelanim nanovlaknom bomo proučili vpliv sestave raztopin polimera (delež polimera, 
delež TIP, dodatek kovin) ter procesnih parametrov na morfologijo nanovlaken pred in po 
kontroliranem procesu segrevanja. Poleg morfologije nanovlaken, bomo analizirali še ostale 
lastnosti, vse od notranje strukture do elementarne sestave ter kristalnih oblik TiO2. Za 
vrednotenje bomo tako uporabili različne metode, kot so vrstična in presevna elektronska 
mikroskopija, elementarna disperzijska analiza, termogravimetrična analiza ter rentgenska 
praškovna difrakcija.  
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3 MATERIALI IN METODE 
3.1 MATERIALI 
Pri delu smo uporabili naslednje materiale: 
 absolutni etanol (CH3CH2OH), Merck KgaA, Darmstadt, Nemčija 
 polivinil pirolidon F90 (PVP F90), dobljeno s strani LEK farmacevtska družba d.d., 
Ljubljana 
 brezvodna ocetna kislina (CH3COOH), (100 %), Merck KgaA, Darmstadt, Nemčija 
 titanov (IV) izopropoksid (Ti[OCH(CH3)2]4), (97 %), Sigma-Aldrich Chemie 
GmbH, Steinheim, Nemčija 
 divodikov heksakloroplatinat (IV) hidrat (H2PtCl6 × H2O), (40 % Pt), ChemPur mbH, 
Karslruhe, Nemčija 
 železov (III) klorid tetrahidrat (FeCl3× 4H2O), (>99 %), Sigma-Aldrich Chemie 
GmbH, Steinheim, Nemčija 
 železov (III) nitrat nonahidrat (Fe(NO3)3 × 9H2O), (>98 %), Sigma-Aldrich Chemie 
GmbH, Steinheim, Nemčija 
3.2 NAPRAVE IN PRIPOMOČKI 
Pri delu smo uporabili naslednje naprave in pripomočke: 
 analizna tehtnica, Mettler Toledo AG 245, Scherzenbach, Švica 
 analizna tehtnica, Mettler Toledo XS 205, Scherzenbach, Švica 
 magnetno mešalo, IKA® RCT basic, Nemčija 
 mehanska pipeta mLINE 100 – 1000 µL in 10 – 100 µL, BIOHIT, Finska 
 ultrazvočna kadička, Sonis 4, Iskra pio d.o.o., Kranj, Slovenija 
 naprava za elektrostatsko sukanje:  
 črpalka, model R-99, Razel Scientific, ZDA 
 generator visoke napetosti, HVG-P50-R-EU, Linari Engineering s.r.l., Italija 
 planarno zbiralo (nosilec obdan z aluminijasto folijo) 
 plastična brizga (5 mL), CHIRANA T. Injecta, Švica 
 kovinska igla z notranjim premerom 0,8 mm, Linari Engineering s.r.l., Italija 
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 peč, ki omogoča visokotemperaturno segrevanje v prisotnosti zraka ali amonijaka, 
Carbolite, Eurotherm, Worthing in Bronkhorst, Suffolk, Združeno kraljestvo 
 vrstični elektronski mikroskop, Supra 35 VP, Carl Zeiss, Švica, sklopljen z INCA 
energijsko disperzijskim spektrometrom rentgenskih žarkov, INCA 400, Oxford 
Instruments Analytical Limited, Abingdon, Združeno Kraljestvo 
 presevni (transmisijski) elektronski mikroskop, ARM 200CF, JOEL, Tokio, 
Japonska, sklopljen z energijsko disperzijskim spekrometrom rentgenskih žarkov, 
JOEL Centurio SDD, Tokio, Japonska in spektroskopijo izgub energije elektronov 
(EELS), Gatan GIF Quantum ER Dual EELS sistem, Pleasanton, ZDA 
 termogravimetrični analizator, STARe SYSTEM (programska oprema STARe 
Software v9.30), Mettler Toledo, Schwerzenbach, Švica 
 rentgenski praškovni difraktometer, PANalytical X'Pert PRO (HTK), Krakov, 
Poljska 
 ostali pripomočki: 20 mL steklene viale s pokrovom, nastavki za pipete, prevodni 
ogljikov trak, kovinske žličke, osebna zaščitna sredstva  
3.3 METODE 
3.3.1 Sistem poimenovanja izdelanih nanovlaken 
V okviru magistrske naloge smo izdelali 31 različnih vzorcev nanovlaken (preglednica I), ki 
smo jih pripravili iz raztopin polimera pri različnih pogojih elektrostatskega sukanja 
(postopek izdelave sledi v nadaljevanju). Vzorce nanovlaken smo poimenovali s kodo, 
sestavljeno iz 8 segmentov, ki je podrobneje razložena na sliki 5.  
 
Slika 5: Sistem poimenovanja izdelanih vzorcev. Vrednosti, ki so na sliki z odebeljeno 
pisavo, so konstantne in se ne spreminjajo. 
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Preglednica I: Seznam vzorcev in sestava polimerne raztopine 
N Ime vzorca Delež polimera 
v raztopini  
(% (m/m)) 
Delež TIP in 
ocetne kisline v 
raztopini 
(% (m/m)) 
Delež kovine v 
termično obdelanih 
nanovlaknih 
(% (m/m)) 
1 P15T0V10 15 0 0 
2 P10T0V10 10 0 0 
3 P8T0V10 8 0 0 
4 P7T0V10 7 0 0 
5 P6T0V10 6 0 0 
6 P8T30V10 8 30 0 
7 P8T40V10 8 40 0 
8 P8T40V20 8 40 0 
9 P8T50V10 8 50 0 
10 P8T50V10 8 50 0 
11 P8T50V20 8 50 0 
12 P8T60V20 8 60 0 
13 P6T30V10 6 30 0 
14 P6T40V10 6 40 0 
15 P6T40V20 6 40 0 
16 P6T50V10 6 50 0 
17 P6T50V20 6 50 0 
18 P6T60V20 6 60 0 
19 P8T30V10Pt1 8 30 1,0  
20 P8T30V20Pt1 8 30 1,0  
21 P8T30V20Pt5 8 30 5,0  
22 P8T30V20Pt5 8 30 5,0  
23 P8T30V20Pt10 8 30 10,0  
24 P6T30V20Pt10 6 30 10,0  
25 P6T30V20Pt10 6 30 10,0  
26 P6T30V20Pt10 6 30 10,0  
27 P6T30V20Pt10 6 30 10,0  
28 P6T30V20Pt15 6 30 15,0  
29 P4T30V20Pt15 4 30 15,0  
30 P6T30V20Fe1 6 30 1,0  
31 P6T30V20Fe5 6 30 5,0  
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Preglednica II: Masa sestavin potrebnih za pripravo 100 g polimerne raztopine 
N Ime vzorca m 
PVP 
(g) 
m EtOH 
(g) 
m TIP 
(g) 
m ocetne 
kisline (g) 
m 
kovine 
(g) 
1 P15T0V10 15 85 0,0 0,0 0,00 
2 P10T0V10 10 90 0,0 0,0 0,00 
3 P8T0V10 8 92 0,0 0,0 0,00 
4 P7T0V10 7 93 0,0 0,0 0,00 
5 P6T0V10 6 94 0,0 0,0 0,00 
6 P8T30V10 8 62 10,0 20,0 0,00 
7 P8T40V10 8 52 13,4 26,7 0,00 
8 P8T40V20 8 52 13,4 26,7 0,00 
9 P8T50V10 8 42 16,6 33,3 0,00 
10 P8T50V10 8 42 16,6 33,3 0,00 
11 P8T50V20 8 42 16,6 33,3 0,00 
12 P8T60V20 8 32 20,0 40,0 0,00 
13 P6T30V10 6 64 10,0 20,0 0,00 
14 P6T40V10 6 54 13,4 26,7 0,00 
15 P6T40V20 6 54 13,4 26,7 0,00 
16 P6T50V10 6 44 16,6 33,3 0,00 
17 P6T50V20 6 44 16,6 33,3 0,00 
18 P6T60V20 6 34 20,0 40,0 0,00 
19 P8T30V10Pt1 8 62 10,0 20,0 0,06 
20 P8T30V20Pt1 8 62 10,0 20,0 0,06 
21 P8T30V20Pt5 8 62 10,0 20,0 0,31 
22 P8T30V20Pt5 8 62 10,0 20,0 0,31 
23 P8T30V20Pt10 8 62 10,0 20,0 0,65 
24 P6T30V20Pt10 6 64 10,0 20,0 0,65 
25 P6T30V20Pt10 6 64 10,0 20,0 0,65 
26 P6T30V20Pt10 6 64 10,0 20,0 0,65 
27 P6T30V20Pt10 6 64 10,0 20,0 0,65 
28 P6T30V20Pt15 6 64 10,0 20,0 1,03 
29 P4T30V20Pt15 4 66 10,0 20,0 1,03 
30 P6T30V20Fe1 6 64 10,0 20,0 0,12 
31 P6T30V20Fe5 6 64 10,0 20,0 0,63 
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3.3.2 Priprava raztopin polimera 
 Osnovna raztopina s polimerom 
Raztopine polimera PVP smo pripravili v koncentracijskem območju, ki smo ga izbrali glede 
na literaturne podatke (18, 24). Pripravili smo 6-20 % (m/m) raztopine PVP, in sicer tako da 
smo natehtali določeno količino polimera v prahu ter ga prenesli v stekleno vialo, v katero 
smo predhodno natehtali preračunano količino absolutnega etanola. Vialo smo zaprli z 
zamaškom ter raztopino pustili čez noč mešati na magnetnem mešalu pri sobni temperaturi, 
da se je tvorila homogena raztopina.  
 Raztopine s TiO2 
Raztopine PVP v kombinaciji s TiO2 smo pripravili tako, da je končna koncentracija 
polimera v raztopini znašala 6 % oz. 8 % (m/m). Kot prekurzor za TiO2 smo uporabili TIP, 
kot katalizator pa brezvodno ocetno kislino. Pripravili smo raztopine, kjer je skupni delež 
TIP in ocetne kisline v raztopini znašal 30 %, 40 %, 50 % in 60 % (m/m). TIP in ocetno 
kislino smo mešali v razmerju 1:2 (m/m), torej je končen delež TIP v raztopinah predstavljal 
10 %, 13 %, 17 % in 20 % (m/m). Najprej smo v vialo natehtali ustrezno količino PVP in 
absolutnega etanola, nato pa v digestoriju odpipetirali še preračunan volumen TIP in ocetne 
kisline. Vialo smo nemudoma zaprli in nato mešali na magnetnem mešalu približno pol ure, 
da smo dobili homogeno raztopino. Mase sestavin za pripravo vzorcev 6 do 18 so zapisane 
v preglednici II, preračunane na 100 g raztopine.  
 Dodatek kovin 
Za osnovno raztopino smo uporabili 4 %, 6 % ali 8 % (m/m) PVP raztopino v etanolu s 30 
% (m/m) deležem TIP in brezvodne ocetne kisline (v razmerju 1:2 (m/m)). Raztopine z 
dodatkom platine oz. železa smo pripravili tako, da je teoretičen delež kovine v nanovlaknih 
po termični obdelavi predstavljal od 1 % do 15 % (m/m) nanovlaken, kar pomeni po 
odstranitvi polimera iz nanovlaken tekom segrevanja. Kot prekurzor za platino smo uporabili 
divodikov heksakloroplatinat (IV) hidrat (H2PtCl6 × H2O), za železo pa železov (III) nitrat 
nonahidrat (Fe(NO3)3 × 9H2O). V primeru dodatka platine smo v vialo najprej natehtali 
ustrezno količino brezvodne ocetne kisline, kateri smo s pomočjo pipete dodali preračunano 
količino H2PtCl6 × H2O. Nato smo natehtali in dodali še absolutni etanol in PVP. V primeru 
dodatka železa pa smo Fe(NO3)3 × 9H2O najprej raztopili v absolutnem etanolu, nato pa 
dodali še vse ostale komponente, razen TIP. Postopek je nato v obeh primerih potekal enako. 
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Vialo smo po združitvi komponent zaprli in mešali na magnetnem mešalu pri 800 do 900 
vrt./min približno pol ure. Na koncu smo dodali še ustrezno količino TIP in zaprto vialo 
ponovno postavili na magnetno mešalo za 15 do 20 minut, da smo v primeru platine dobili 
homogeno oranžno oz. v primeru železa temno oranžno obarvano raztopino. V primeru 
preveč viskozne raztopine smo le to redčili z absolutnim etanolom tako, da smo znižali 
koncentracijo polimera v raztopini na 6 % oz. 4 % (m/m). V primeru vzorca z 10 % (m/m) 
železa pa je raztopina po dodatku TIP preveč gelirala in ni bila uporabna za nadaljnje delo. 
Točne mase za vse raztopine z maso 100 g so zapisane v preglednici II, pod vzorci 19 do 29 
za platino ter pod vzorci 30 do 31 za železo.  
3.3.3 Elektrostatsko sukanje 
Plastično injekcijsko brizgo s 5 mL volumnom smo napolnili s pripravljeno raztopino. V 
primeru, da so se v brizgi nabrali zračni mehurčki, smo te odstranili, nato pa na brizgo privili 
kovinsko iglo z notranjim premerom 0,8 mm. Pripravljeno brizgo smo postavili na črpalko 
in nastavili pretok od 0,763 do 890 mL/h. Na iglo smo priklopili vir visoke napetosti, zbiralo, 
ovito z aluminijasto folijo, pa postavili na razdaljo 15 cm od konice igle ter ga ozemljili in 
na ta način omogočili nastanek električnega polja med iglo in zbiralom. Električna napetost 
je znašala 10 oz. 20 kV. Po vklopu visoke napetosti se je tvoril razpršen curek, nastanek 
nanovlaken pa smo opazovali s pomočjo svetilke, saj smo tako lažje spremljali nastanek bele 
lise na zbiralu. Posamezne vzorce smo zbirali 10 minut za SEM-analizo ter nato nekatere še 
ločeno od 1 do 4 ur za nadaljnjo uporabo. Vmes smo vedno spremljali in zabeležili 
temperaturo ter relativno vlažnost zraka v komori. Pogoji elektrostatskega sukanja pri 
posameznih vzorcih so zapisani v preglednici III.   
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Preglednica III: Pogoji elektrostatskega sukanja pri posameznih vzorcih 
N Ime vzorca Pretok 
(mL/h) 
Napetost 
(kV) 
Temperatura 
(°C) 
Relativna 
vlaga (%) 
Trajanje 
procesa 
1 P15T0V10 0,763 10 25 23 1 h; 10 min 
2 P10T0V10 0,763 10 26,5 22 1 h; 10 min 
3 P8T0V10 0,763 10 27 21 1 h; 10 min 
4 P7T0V10 0,763 10 25 21 1 h; 10 min 
5 P6T0V10 0,763 10 24,6 20 1 h; 10 min 
6 P8T30V10 0,763 10 25 19 10 min 
7 P8T40V10 0,763 10 22,4 22 1 h; 10 min 
8 P8T40V20 0,890 20 22,9 22 10 min 
9 P8T50V10 0,763 10 23 22 1 h; 10 min 
10 P8T50V10 0,890 10 23,2 21 10 min 
11 P8T50V20 0,890 20 23,2 21 10 min 
12 P8T60V20 0,890 20 24,9 31 10 min; 20 
min 
13 P6T30V10 0,763 10 22,2 24 1 h; 10 min 
14 P6T40V10 0,763 10 23,3 23 1 h; 10 min 
15 P6T40V20 0,890 20 23,3 23 10 min 
16 P6T50V10 0,763 10 23,5 22 10 min 
17 P6T50V20 0,890 20 23,9 23 1 h; 10 min 
18 P6T60V20 0,890 20 24,8 31 1 h; 5 min 
19 P8T30V10Pt1 0,763 10 25,4 28 5 min 
20 P8T30V20Pt1 0,890 20 25,6 28 1 h; 5 min 
21 P8T30V20Pt5 0,890 20 24,5 28 1 h; 5 min 
22 P8T30V20Pt5 0,890 20 25,2 58 2 h; 4 h 
23 P8T30V20Pt10 0,890 20 24,7 28 preveč 
viskozna 
24 P6T30V20Pt10 0,890 20 24,5 27 1 h; 10 min 
25 P6T30V20Pt10 0,890 20 25,8 69 2 h 
26 P6T30V20Pt10 0,890 20 24,4 50 3 h 
27 P6T30V20Pt10 0,890 20 27,8 45 4 h 
28 P6T30V20Pt15 0,890 20 22,8 32 preveč 
viskozna 
29 P4T30V20Pt15 0,890 20 23,1 34 1 h; 15 min 
30 P6T30V20Fe1 0,890 20 27,6 59 1h; 10 min 
31 P6T30V20Fe5 0,890 20 26 57 1h; 10 min 
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3.3.4 Termogravimetrična analiza 
Izgubo mase vzorca ob določenem temperaturnem programu smo izdelanim nanovlaknom 
merili s pomočjo termogravimetrične analize (TGA). V 150 µL lončke iz aluminijevega 
oksida smo natančno natehtali 5-10 mg vzorca P6T40V20, ki smo ga nato segrevali v 
temperaturnem območju od 25 °C do 1000 °C s hitrostjo 10 °C/min. Meritve smo izvedli na 
zraku in v atmosferi dušika pri pretoku 50 mL/min.  
3.3.5 Rentgenska praškovna difrakcija  
Uporabljeni rentgenski praškovni difraktometer (XRD) nam je omogočal spremljanje 
prisotnosti kristalne oz. amorfne oblike sestavin v vzorcu med segrevanjem od 25 do 800 °C 
v prisotnosti zraka po temperaturnem programu, ki je prikazan na sliki 6. Nanovlakna smo 
nanesli na nosilce iz aluminijevega oksida (Al2O3). Difraktograme smo posneli s Cu-filtrom 
CuKα radiacijo (sevanje CuKα1 = 1.5406 Å) v območju od 20° do 60° kota 2θ s korakom 
0,034°, v časovnih intervalih 100 s v vsaki poziciji. Identifikacijo faz smo izvedli v programu 
X'Pert HighScore Plus z uporabo podatkovne zbirke PDF (22). 
 
Slika 6: Temperaturni program za XRD pri vzorcu P6T40V20 
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3.3.6 Termična obdelava pripravljenih nanovlaken 
Temperaturni program segrevanja, po katerem smo termično obdelali izdelana nanovlakna, 
smo izbrali glede na rezultate TGA-analize. Vzorce smo nanesli na podlago iz Al2O3 ter jih 
nato segrevali do temperature 850 °C v atmosferi zraka za pripravo nanovlaken s TiO2 in s 
pretokom amonijaka (NH3) s hitrostjo 50 mL/min za pripravo nanovlaken s TiOxNy. 
Temperaturna programa sta potekala po korakih, ki jih prikazuje preglednica IV. 
Preglednica IV: Temperaturni program termične obdelave nanovlaken 
Postopek Segrevanje / 
ohlajanje 
Končna T Ohranjanje 
temperature 
V atmosferi zraka 
I. prepihavanje + 5 °C/min 80 °C 1 h 
II. segrevanje + 2 °C/min 250 °C 1 h 
III. segrevanje + 5 °C/min 850 °C do 5 h 
IV. ohlajanje - 5 °C/min Sobna 
temperatura 
/ 
Prepihovanje vzorca z amonijakom  
I. prepihavanje + 5 °C/min 80 °C 1 h 
II. segrevanje + 2 °C/min 250 °C 1 h 
III. segrevanje + 5 °C/min 730 °C do 5 h 
IV. ohlajanje - 5 °C/min Sobna 
temperatura 
/ 
 
3.3.7 Vrstična elektronska mikroskopija  
Morfologijo nanovlaken smo vrednotili s pomočjo vrstične elektronske mikroskopije 
(SEM). SEM-slike so predstavljale glavno orodje za vrednotenje morfoloških lastnosti 
nanovlaken, kot so prisotnost vozlov, enakomernost premerov nanovlaken in gladkost oz. 
grobost površine. Vzorce za SEM-analizo smo pustili elektrostatsko sukati približno 10 
minut, da smo zbrali zadostno količino vzorca. Nato smo iz aluminijaste folije izrezali 
približno 1 cm2 velik vzorec z zbranimi nanovlakni in ga s pomočjo dvostranskega 
prevodnega lepilnega traka prilepili na kovinski nosilec. Nanovlakna pred termično 
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obdelavo smo posneli pri napetosti 1 kV, medtem ko nanovlakna po termični obdelavi pri 7 
kV, v obeh primerih pa smo uporabili za zajem slike detektor za sekundarne elektrone. S 
pomočjo programa ImageJ smo za posamezen vzorec na SEM-sliki vzorca opravili 100 
meritev premerov naključno izbranih nanovlaken. Iz izmerjenih vrednosti smo nato v 
računalniškem programu MS Excel 2010 izračunali povprečni premer in standardno 
deviacijo, ki predstavlja razpršenost vrednosti od povprečne vrednosti.  
Vzorcem P8T30V20Pt1, P8T30V20Pt5 in P6T30V20Pt10 smo po termični obdelavi v 
prisotnosti NH3 s pomočjo elementarne disperzijske rentgenske analize (EDS) določili 
približno elementarno sestavo pri napetosti 10 kV. 
3.3.8 Transmisijska elektronska mikroskopija  
S presevnim (transmisijskim) elektronskim mikroskopom (TEM) smo pogledali kristalno 
strukturo, velikost in obliko delcev ter kemijsko sestavo vzorca P6T30V20Pt10. Pri analizi 
smo uporabili tehnike klasične TEM, presevne elektronske mikroskopije visoke ločljivosti 
(HRTEM) in vrstične presevne elektronske mikroskopije z obročastim detektorjem temnega 
polja (STEM - HAADF). Da bi se izognili poškodbam vzorca zaradi elektronskega snopa, 
smo uporabili relativno nizko vzbujevalno napetost (80 kV). Vzorce smo nanesli neposredno 
na posebne bakrene mrežice, ki so bile prekrite s tanko amorfno plastjo ogljika.  
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4 REZULTATI IN RAZPRAVA 
4.1 POLIMERNA NANOVLAKNA IN IZBIRA OSNOVNE RAZTOPINE 
4.1.1 Vpliv koncentracije polimera v raztopini na morfologijo in premer 
nanovlaken 
Za pripravo anorganskih nanovlaken potrebujemo izhodno polimerno raztopino, ki ji v 
nadaljevanju dodamo prekurzorje za pripravo želenih nanovlaken. V prvem delu smo želeli 
izbrati raztopino polimera z ustreznimi lastnostmi, s katero bi lahko pripravili polimerna 
nanovlakna brez vozlov in s tankim premerom. Na začetku smo variirali koncentracijo 
raztopine PVP od 6 do 20 % (m/m), kar močno vpliva na viskoznost. Kot že omenjeno v 
uvodu, moramo doseči optimalno viskoznost raztopine, ki omogoča stabilen curek med 
procesom elektrostatskega sukanja. V vseh primerih je potekalo elektrostatsko sukanje pri 
enakih pogojih, in sicer razdalja med zbiralom in konico igle je znašala 15 cm, pretok 0,763 
mL/h in električna napetost 10 kV. Ugotovili smo, da je 20 % (m/m) raztopina PVP preveč 
viskozna in ni primerna za elektrostatsko sukanje, saj je bilo vzdrževanje pretoka skozi iglo 
preveč oteženo. Raztopine ostalih koncentracij smo uspešno elektrostatsko sukali in s 
pomočjo SEM-slik potrdili nastanek nanovlaken (slika 7). 
Ugotovili smo, da višanje koncentracije PVP vpliva na pojav vozlov ter debelino nanovlaken 
(slika 7). Pri najnižji uporabljeni koncentraciji polimera  v raztopini (6 % (m/m)) lahko 
opazimo veliko število vozlov na nastalih nanovlaknih (slika 7a), kar nakazuje na to, da je 
koncentracija polimera oz. viskoznost raztopine prenizka. Z višanjem koncentracije 
polimera v raztopini se je število vozlov manjšalo, saj je že pri 8 % (m/m) PVP  pojav vozlov 
minimalen (slika 7b), pri višjih koncentracijah pa jih praktično ni (slike 7c-e). Znano je, da 
pri prenizkih koncentracijah polimera v raztopini nastanejo nepovezana nanovlakna z vozli, 
z višanjem koncentracije polimera pa je premreževanje polimernih verig bolj izrazito, zato 
se pojav vozlov zmanjša ter dobimo kontinuirana nanovlakna z gladko površino. Naši 
rezultati so torej v skladu z literaturnimi podatki in rezultati ostalih študij (7, 19). Debelina 
nanovlaken se kot pričakovano z višanjem koncentracije polimera veča, saj je ta v tesni 
povezavi z viskoznostjo, večanje viskoznosti pa zavira raztezanje curka po izhodu iz igle 
(22). Že na sliki 7 lahko opazimo, da so nanovlakna iz raztopine s 6 % (m/m) koncentracijo 
tanjša kot nanovlakna, izdelana iz raztopin z višjimi koncentracijami PVP, z meritvijo 
povprečnih premerov pa smo to potrdili (slika 8). Premer najtanjših nanovlaken iz raztopine 
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s 6 % (m/m) polimera znaša 169 ± 93 nm, najdebelejših iz raztopine s 15 % (m/m) PVP pa 
770 ± 233 nm. Pri 15 % (m/m) koncentraciji PVP je bila raztopina že zelo viskozna, opazimo 
pa lahko, da smo dobili debela nanovlakna, katerih debelina pri nekaterih vlaknih meji že na 
mikrometrsko območje, prav tako nimajo več tako gladke površine. Nanovlakna, 
pripravljena iz raztopin s koncentracijo 8 do 10 % (m/m), so gladka in homogeno 
razporejena.  
 
 
Slika 7: SEM slike nanovlaken pripravljene iz raztopin s (a) 6 %, (b) 7 %, (c) 8 %, (d) 10 
% in (e) 15 % (m/m) PVP. 
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Slika 8: Vpliv koncentracije polimera v polimerni raztopini na premer nanovlaken 
Kot osnovno raztopino za nadaljnje eksperimentalno delo smo izbrali raztopino z 8 % (m/m) 
koncentracijo PVP, saj smo v tem primeru dobili lepa, gladka nanovlakna, ki imajo zelo 
malo vozlov in so tanjša (265 ± 78 nm) kot nanovlakna višjih koncentracij.  
4.2 NANOVLAKNA S TITANOVIM DIOKSIDOM 
4.2.1 Vpliv deleža titanovega (IV) izopropoksida na morfologijo in premer 
nanovlaken 
Za pripravo hibridnih organsko-anorganskih nanovlaken smo pripravili 8 % (m/m) raztopino 
PVP, v kateri smo variirali delež TIP od 10 do 20 % (m/m), poleg pa je bila vedno prisotna 
tudi brezvodna ocetna kislina. Nastanek nanovlaken na osnovi TiO2 je možen zaradi reakcije 
alkoksidnega prekurzorja z vodo. Pri stiku TIP z vlago v zraku je potekla reakcija hidrolize 
in kondenzacije TIP, ki nato privede do nastanka TiO2 in 2-propanola. Celokupno reakcijo 
opisuje enačba 1 (23): 
𝑇𝑖[𝑂𝐶𝐻(𝐶𝐻3)2]4 + 2𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖𝑂2 + 4(𝐶𝐻3)2𝐶𝐻𝑂𝐻                                (1) 
S kombinacijo izdelave sola in elektrostatskega sukanja smo tako uspešno pripravili 
nanovlakna s TiO2. Dodatek TIP na samo morfologijo nanovlaken ni bistveno vplival. Slike 
9a-b prikazujejo primerjavo vzorca polimernih nanovlaken (vzorec P8T0V10) z vzorcem z 
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10 % (m/m) TIP (vzorec P8T30V10) pri manjši povečavi, slike 9c-d pa pri večji. Obe 
raztopini sta vsebovali 8 % (m/m) koncentracijo polimera, elektrostatsko pa smo ju sukali 
pri 10 kV. Opazimo lahko, da imajo tako polimerna nanovlakna kot tudi nanovlakna s TiO2 
gladko površino, so naključno urejena in praktično brez vozlov. Kljub vsemu pa imajo 
nanovlakna s TiO2 nekoliko širšo porazdelitev premerov. Tudi pri nadaljnjih višanjih 
koncentracije TIP je površina nanovlaken v vseh primerih gladka ter brez vozlov. Naši 
rezultati so v skladu z že opravljenimi študijami, kjer so prav tako ugotovili, da višanje 
koncentracije TIP in posledično viskoznosti ne vpliva na samo morfologijo nanovlaken (24). 
Opazimo pa lahko, da so nanovlakna ponovno dokaj različnih debelin. Visoke standardne 
deviacije lahko verjetno pripišemo manj kontinuiranemu procesu, saj smo morali postopek 
večkrat ustaviti ter obrisati iglo, ker se je zamašila. Med procesom elektrostatskega sukanja 
namreč nismo kontrolirali pogojev okolja, zato je zaradi vlage v zraku do poteka reakcije 
nastanka TiO2 prišlo hitreje, kot bi se to zgodilo v inertni atmosferi, hiter nastanek TiO2 pa 
nam je povzročal težave z zamašitvijo igle. 
 
Slika 9: SEM-slike vzorcev (a, c) P8T0V10 in (b, d) P8T30V10 pri različnih povečavah.  
Pri primerjavi vzorca polimernih nanovlaken (P8T0V10) z vzorcem P8T30V20 smo po 
meritvi povprečnih premerov opazili, da so nanovlakna z dodatkom TIP nekoliko debelejša, 
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vendar razlika ni tako zelo opazna (33 nm). S še nadaljnjim višanjem koncentracije TIP pa 
smo po vizualni oceni ugotovili, da se viskoznost raztopine veča, s tem pa se veča tudi 
premer nanovlaken, saj se pri povišani viskoznosti vlakno pri izhodu iz igle ne more tako 
uspešno raztegniti (slika 10). Pri dodatku TIP v polimerno raztopino pride namreč do 
kemijskega premreženja med polimerom in TIP, kar privede do povečanja viskoznosti 
novonastale hibridne organsko-anorganske raztopine. Naši rezultati so v skladu z 
literaturnimi podatki, kjer so kot posledico povišanja deleža TIP prav tako opazili porast v 
premeru nanovlaken (25). 
 
Slika 10: Vpliv deleža TIP v polimerni raztopini na premer nanovlaken. Vse vzorce, 
prikazane na sliki, smo pripravili iz polimerne raztopine z 8 % (m/m) PVP ter pri električni 
napetosti 10 kV. 
Ker je bila raztopina pri 20 % (m/m) TIP na pogled že zelo viskozna, smo se odločili, da 
pripravimo tudi raztopine, kjer bo končna koncentracija PVP znašala 6 % (m/m). Slika 11 
prikazuje nanovlakna pri 13 % (m/m) TIP in različnih koncentracijah polimera. Opazimo 
lahko, da smo tudi v tem primeru izdelali gladka nanovlakna brez vozlov, a imajo ponovno 
dokaj visoko standardno deviacijo premerov (230 ± 97 nm).  
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Slika 11: Primerjava nanovlaken, pripravljenih iz (a) 8 % in (b) 6 % PVP raztopine z 
enakim deležem TIP 13 % (m/m). Nanovlakna smo naredili pri električni napetosti 10 kV. 
Sicer pa smo tudi v tem primeru potrdili, da se z višanjem koncentracije TIP veča debelina 
nanovlaken. Nanovlakna s 6 % (m/m) koncentracijo polimera v raztopini so pri enaki sestavi 
ostalih komponent tanjša kot nanovlakna iz raztopine z 8 % (m/m) polimera, kar je razvidno 
iz slike 12. S tem lahko potrdimo tudi ugotovitve iz prejšnjega poglavja, da se z višanjem 
koncentracije polimera veča premer nanovlaken.  
 
Slika 12: Vpliv koncentracije PVP in deleža TIP v raztopini na premer nanovlaken. Vsa 
nanovlakna na sliki so bila izdelana pri električni napetosti 10 kV. 
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4.2.2 Vpliv električne napetosti na morfologijo in premer nanovlaken 
Pri višjih koncentracijah TIP smo spreminjali tudi vpliv uporabljene električne napetosti. 
Opazili smo, da je pri uporabljeni višji napetosti (20 kV) proces elektrostatskega sukanja 
potekal bolje in curek je bil bolj stabilen kot pri nižji napetosti (10 kV). Ker smo povečali 
električno napetost, smo hkrati nekoliko povečali še pretok polimerne raztopine, da smo 
zagotovili zadostno količino raztopine na konici igle. Nanovlakna so tako pri 10 kot pri 20 
kV gladka in praktično brez vozlov (slika 13). Pri uporabljeni električni napetosti 20 kV smo 
lahko izdelali tudi nanovlakna z 20 % (m/m) TIP, kar pri 10 kV ni bilo mogoče, saj je bila 
raztopina preveč viskozna. Pri bolj viskoznih raztopinah je namreč bolje uporabiti nekoliko 
višje električne napetosti, saj so pri višji napetosti prisotne višje elektrostatske odbojne sile 
v Taylorjevem stožcu, s tem pa pride do boljšega raztezanja curka pri izstopu iz igle. 
Raztezanje curka pa vpliva tudi na končni premer nanovlaken, in sicer je pri višji napetosti 
debelina nanovlaken manjša, kar se sklada z literaturnimi podatki (6). V našem primeru smo 
to potrdili tako pri nanovlaknih iz raztopine s 6 % (m/m) polimera, kot pri tistih iz 8 % (m/m) 
raztopine polimera. Nanovlakna pri uporabljeni električni napetosti 20 kV so bila tanjša (138 
± 87) kot tista pri 10 kV (326 ± 145), kar lahko opazimo na sliki 14.  
 
Slika 13: Vpliv različne električne napetosti na nanovlakna: (a) P8T40V10 izdelana pri 10 
kV in (b) P8T40V20  pri 20 kV. 
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Slika 14: Vpliv električne napetosti na premer nanovlaken, izdelanih iz raztopin, ki so 
vsebovala različne deleže TIP in polimera. 
Uspešno smo pripravili nanovlakna v območju koncentracij TIP od 10 do 20 % (m/m), 
vendar smo si pri višjih koncentracijah zaradi na videz višje viskoznosti pomagali z 
zvišanjem električne napetosti na 20 kV. Za nadaljnje eksperimentalno delo, kjer smo 
raztopinam za elektrostatsko sukanje dodali še kovine, smo se odločili, da kot osnovno 
raztopino s TiO2 uporabimo raztopino z 10 % (m/m) TIP in 8 % ali 6 % (m/m) koncentracijo 
polimera. V tem primeru smo imeli namreč najmanj težav s samim procesom 
elektrostatskega sukanja, saj je viskoznost raztopine še vedno primerna in ni prišlo do 
prehitrega nastanka gela, nanovlakna pa so primernih debelin in morfologije.  
4.3 NANOVLAKNA S TITANOVIM DIOKSIDOM IN DODATKOM 
PLATINE 
4.3.1 Vpliv platine na morfologijo in premer nanovlaken 
Izdelali smo nanovlakna z 1-15 % (m/m) deležem platine glede na vsebnost TiOxNy v 
nanovlaknih po termični obdelavi. Pri pripravi raztopin smo z vizualno oceno ugotovili, da 
se z višanjem deleža platine viša viskoznost raztopine, pri višjih deležih platine (10 in 15 % 
(m/m)) pa je prišlo celo do premreževanja komponent med seboj in nastanka gela. Zato smo 
v primeru vzorca z 10 % (m/m) platine morali razredčiti polimerno raztopino iz 8 % na 6 % 
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(m/m) polimera, pri 15 % (m/m) platine pa celo na 4 % (m/m) PVP, s tem pa smo dobili 
raztopino ustrezne viskoznosti, ki je bila primerna za elektrostatsko sukanje. Pri vseh 
izdelanih nanovlaknih smo uporabili enak delež TIP in sicer 10 % (m/m). Pri izdelavi 
nanovlaken z dodatkom platine smo imeli nekaj težav s samim procesom, saj smo ga morali 
na vsakih nekaj minut ustaviti ter obrisati konico igle, saj se je na njej raztopina zasušila. 
Kot že omenjeno v prejšnjem poglavju, je do tega najverjetneje prišlo zaradi hitrega nastanka 
TiO2 v stiku z vlažnim zrakom v okolici. Predvidoma je manj kontinuiran proces povzročil 
nastanek nanovlaken s široko distribucijo njihovih premerov. Na sliki 15 Slika 15lahko 
opazimo nanovlakna različnih debelin pri različni vsebnosti platine. Uspešno smo pripravili 
nanovlakna z 1 do 10 % (m/m) platine, nanovlakna so lepa in imajo gladko površino. V 
primeru nanovlaken s 15 % (m/m) platine pa smo opazili pojav vozlov, kar je razvidno iz 
Slika 15d. Nastanek vozlov je lahko posledica zmanjšanja koncentracije polimera v raztopini 
na 4 % (m/m), kar je vplivalo na viskoznost raztopine. V primeru da presežemo mejno 
koncentracijo oz. viskoznost raztopine, se namreč začno pojavljati vozli.  
 
Slika 15: SEM-slike vzorcev  nanovlaken (a) P8T30V20Pt1, (b) P8T30V20Pt5, (c) 
P6T30V20Pt10 in (d) P4T30V20Pt15. 
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Vsa nanovlakna smo izdelali pri enakih pogojih elektrostatskega sukanja, vendar smo zaradi 
različne sestave osnovnih raztopin (koncentracija polimera) težko ocenili, kako na premer 
nanovlaken vpliva dodatek platine. Ugotovili smo, da smo dobili najdebelejša nanovlakna 
pri 1 % (m/m) platine (187 ± 122 nm), medtem ko so imela nanovlakna s 5 % (m/m) platine 
pri enakih pogojih in enaki koncentraciji polimera nekoliko manjši premer (179 ± 100 nm). 
Ugotovili so že, da raztopljen kompleks platine v raztopini zviša električno prevodnost (26), 
z višjo električno prevodnostjo pa je zaradi večje gostote naboja curek raztopine pri 
elektrostatskem sukanju bolj podvržen nateznim silam. S tem smo pri 5 % (m/m) platine 
dobili nekoliko tanjša nanovlakna, kljub na pogled nekoliko bolj viskozni raztopini v 
primerjavi z raztopino, kjer je bil dodatek platine 1 % (m/m). Pri 10 % (m/m) platine smo 
dobili še tanjša nanovlakna, vendar je k temu pripomogla tudi nižja koncentracija polimera 
v raztopini in posledično nižja viskoznost, saj le-to vodi v nastanek nanovlaken z manjšim 
premerom. Pri 15 % (m/m) platine smo dobili najtanjša nanovlakna (76 ± 50 nm), vendar se 
je, kot že omenjeno, pojav vozlov bistveno povečal (slika 16).  
 
Slika 16: Vpliv deleža platine na premer nanovlaken.Vsa nanovlakna, prikazana na sliki, 
smo izdelali pri električni napetosti 20 kV. 
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4.3.2 Vpliv električne napetosti na morfologijo in premer nanovlaken 
Pri nanovlaknih z 1 % (m/m) platine smo uporabili 8 % (m/m) raztopino polimera z 10 % 
(m/m) TIP in dve različni električni napetosti: 10 ter 20 kV. Nanovlakna pri 10 kV so 
enakomerna ter z gladko površino in brez vozlov. Glede na vsa izdelana nanovlakna z 
dodatkom platine, smo v tem primeru dobili najdebelejša nanovlakna (243 ± 115 nm), kar 
gre najverjetneje pripisati višji koncentraciji polimera in nižji električni napetosti. Z 
večanjem deleža platine, se je viskoznost raztopin na pogled le še večala, poleg tega je k 
večji viskoznosti pripomogel tudi dodatek TIP, zato smo se odločili, da bomo ostala 
nanovlakna izdelali pri električni napetosti 20 kV, saj je bil v tem primeru curek raztopine 
nekoliko bolj stabilen, elektrostatsko sukanje pa je potekalo lažje. Napetost 20 kV smo 
uporabili tudi za izdelavo nanovlaken z 1 % (m/m) platine, kjer smo ponovno ugotovili, da 
imajo nanovlakna pri višji uporabljeni napetosti manjši premer (187 ± 122 nm), kar lahko 
opazimo na sliki 17.  
 
Slika 17: Vpliv električne napetosti na premer nanovlaken pri vzorcu P8T30V10Pt1 in 
P8T30V20Pt1.  
4.3.3 Vpliv vlage na morfologijo in premer nanovlaken 
Vpliv relativne vlažnosti zraka smo lahko opazovali pri vzorcu P6T30V20Pt10, kjer se je 
relativna vlažnost gibala od 27 do 69 %. Na samo morfologijo nanovlaken ni imela opaznega 
vpliva, saj v vseh primerih opazimo gladka nanovlakna brez defektov. Pri višji relativni 
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vlažnosti smo glede na že izvedene študije vpliva relativne vlažnosti na morfologijo 
nanovlaken pričakovali nastanek vozlov (10), vendar v našem primeru do pojava vozlov tudi 
pri 69 % relativne vlažnosti ni prišlo (slika 18).   
 
Slika 18: Vpliv relativne vlažnosti zraka na morfologijo nanovlaken - vzorec 
P6T30V20Pt10 pri (a) 27 %, (b) 50 % in (c) 69 % relativne vlažnosti. 
V splošnem velja, da dobimo pri nižji relativni vlažnosti debelejša nanovlakna zaradi 
hitrejšega izhlapevanja topila (10), vendar v našem primeru tega pravila ni bilo moč opaziti, 
saj smo najmanjši premer nanovlaken dobili ravno pri srednji vrednosti relativne vlažnosti 
zraka (slika 19). V tem primeru je potrebno omeniti, da smo pri višji relativni vlažnosti zraka 
imeli še nekoliko več težav s samim procesom. Elektrostatsko sukanje je potekalo z veliko 
prekinitvami, saj je zaradi reakcije TIP z vlago v zraku prišlo do zelo hitre zamašitve šobe. 
Proces smo morali zato ves čas ustavljati ter ob tem očistiti iglo, kar pa lahko ima vpliv na 
končni izdelek, med drugim tudi na nanovlakna različnih debelin. Pri teh nanovlaknih je 
torej prišlo do dveh nasprotujočih se vplivov – višja relativna vlažnost zraka povzroči 
počasnejše izhlapevanje topila, vendar ji je v našem primeru nasprotovala hitra reakcija TIP 
z vlago v zraku, nastanek TiO2 in s tem hitrejša formacija nanovlaken.  
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Slika 19: Vpliv relativne vlažnosti zraka na premer nanovlaken, preučevan na vzorcu 
P6T30V20Pt10. 
4.4 NANOVLAKNA S TITANOVIM DIOKSIDOM IN DODATKOM 
ŽELEZA 
4.4.1 Vpliv dodatka železa na morfologijo in premer nanovlaken 
Izdelali smo nanovlakna z 1-10 % (m/m) železa glede na vsebnost TiOxNy v že termično 
obdelanih nanovlaknih. Ugotovili smo, da se z višanjem deleža železa viša viskoznost 
pripravljene raztopine. Raztopina z 10 % (m/m) železa je bila preveč viskozna oz. je gelirala 
in ni bila primerna za nadaljnjo uporabo, zato smo vpliv dodatka železa ocenili le pri 1 in 5 
% (m/m). Nanovlakna z dodatkom železa imajo v obeh primerih gladko površino, prisotnih 
pa je nekaj vozlov, kar lahko opazimo na sliki 20. Poleg tega so zaradi manj kontinuiranega 
procesa elektrostatskega sukanja ponovno prisotna nanovlakna različnih debelin.  
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Slika 20: SEM-slika vzorca P6T20V20Fe5. 
Ugotovili smo, da je pri višjem deležu železa premer nanovlaken manjši, kar je razvidno na 
sliki 21. Podobno kot v primeru platine, lahko manjši premer najverjetneje predpišemo višji 
prevodnosti polimerne raztopine, ki se poveča z višanjem vsebnosti železa.  
 
Slika 21: Vpliv deleža železa na premer nanovlaken. 
4.5 TERMIČNA OBDELAVA IZDELANIH NANOVLAKEN 
4.5.1 TGA-analiza anorganskih nanovlaken 
Pred samo termično obdelavo izdelanih nanovlaken s TiO2 in dodatki kovin smo s pomočjo 
TGA-analize vzorca P6T40V20 določili temperaturni program, s katerim bi dosegli nastanek 
čistih anorganskih nanovlaken. Slika 22 prikazuje meritve v atmosferi dušika in zraka, kjer 
lahko opazimo, da je v inertni atmosferi dušika do razgradnje prišlo kasneje kot na zraku. V 
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začetnem delu krivulje (do 100 °C) lahko opazimo manjšo izgubo mase, ki je posledica 
izhlapevanja morebitnega zaostanka topil in vode, saj je PVP zelo hidrofilen polimer. Med 
100 in 300 °C je izguba mase postopna in je posledica odstranitve polimernega dela. Nad 
350 °C lahko opazimo dramatičen padec krivulje, v tem delu poteka končna razgradnja PVP 
ter sprememba TiO2 iz amorfne oblike v kristalno obliko anatas. Nad 600 °C izgube mase 
ne opazimo več, celokupna izguba pa je okoli 65 %. V tem delu pride do spremembe faz iz 
anatasa v rutil, nad 750 °C pa je prisoten le še rutil. Nad to temperaturo ostalih večjih 
sprememb ni pričakovati. Glede na rezultate smo se odločili za postopno segrevanje 
nanovlaken po korakih in sicer do 850 °C.  
 
Slika 22: TGA-krivulja vzorca nanovlaken P6T40V20 v zraku ali dušiku. 
4.5.2 Morfologija nanovlaken TiO2 po termični obdelavi 
Nanovlakna smo izpostavili določenemu temperaturnemu programu, kjer smo jih segrevali 
do 850 °C v prisotnosti zraka. Opazili smo, da so nanovlakna ohranila svojo primarno 
strukturo, vendar površina nanovlaken ni več gladka, ampak hrapava, kar je posledica 
kristalizacije TiO2 po izpostavitvi visokim temperaturam (slika 23) (25). Z višanjem 
temperature na 850 °C je prišlo do sintranja kristalov, zato lahko v primeru vzorca 
P6T40V20 na Slika 23 opazimo na površini nanovlaken večje skupke. Naši rezultati so v 
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skladu z že izvedenimi študijami, kjer so ob visokem povišanju temperature prav tako opazili 
boljšo rast kristalov in s tem bolj grobo površino nanovlaken (14, 27).  
 
Slika 23: SEM-posnetek vzorca P6T40V20, elektrostatsko sukan 4 h, termično obdelan pri 
850 °C. 
4.5.3 Kristalna struktura nanovlaken TiO2 po termični obdelavi 
Spremembo kristalne strukture pri segrevanju smo lahko natančneje opazovali z rentgensko 
praškovno difrakcijo. Slika 24 predstavlja difraktograme nanovlaken pri različnih 
temperaturah, opazimo pa lahko, da dvig temperature povzroči spremembo kristalne oblike. 
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Slika 24: Rentgenski posnetek vzorca P6T40V20, posnet pri različnih temperaturah v 
prisotnosti zraka. 
Na difraktogramu nanovlaken pri sobni temperaturi (25 °C) so vidni karakteristični vrhovi 
romboedričnega Al2O3 pri 25,2° (012), 34,6° (146), 37,2° (110), 42,7° (113), 52,7° (024) in 
56,6° (116), kar potrjuje primerjava z referenčno kodo PDF 01-071-1167 (27). Al2O3 je na 
difraktogramu viden, ker smo ga uporabili kot podlago, na katero so bila nanešena 
nanovlakna med procesom termične obdelave. Ni opaznih karakterističnih vrhov 
kristaliničnega polimera ali TiO2, iz česar lahko sklepamo, da je vzorec amorfen. 
Karakteristični vrhovi Al2O3 se s segrevanjem višajo, kar opazimo na difraktogramu b), kjer 
je temperatura znašala 650 °C. Z višanjem temperature prihaja namreč do razgradnje 
polimera v vzorcu, zaradi česar je tudi nosilec bolj viden. S segrevanjem prihaja tudi do 
spremembe stanja TiO2 iz amorfne v kristalno obliko. Že nad 400 °C lahko opazimo začetek 
pojava karakterističnih vrhov za anatas, pri 650 °C pa so poleg karakterističnih vrhov Al2O3, 
lepo vidni tudi vrhovi pri 48,0° (200), 53,8° (105), 55,0° (211), ki nakazujejo, da je TiO2 
kristaliziral v polimorfni obliki tetragonalnega anatasa. To potrjuje tudi primerjava z 
referenčno kodo PDF 04-004-5290 (27). Pri 600 °C začnemo opažati tudi že rutil, vendar 
anatas še vedno prevladuje. Med 600 in 800 °C prihaja namreč do prehoda iz polimorfne 
oblike anatas v rutil, na difraktogramu c) pri 800 °C pa lahko opazimo karakteristične vrhove 
tetragonalnega rutila pri 27,4° (110), 36,1° (101), 41,2° (111) in 54,3° (211), kar potrjuje 
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primerjava z referenčno kodo PDF 01-078-4185 (27). Naša opažanja glede sprememb TiO2 
ob termični obdelavi so v skladu z že izvedenimi študijami (14, 24, 30). 
Na difraktogramu na sliki 25 lahko pri 850 °C opazimo karakteristične vrhove rutila pri 27,4° 
(110), 36,1° (101), 39,1° (200), 41,2° (111), 44,0° (210), 54,3° (211) in 56,5° (220), kar 
potrjuje primerjava z referenčno kodo PDF 01-078-4185 (27). V tem primeru karakteristični 
vrhovi Al2O3 niso vidni, saj smo imeli debelejši sloj nanovlaken, ki je prekril nosilec. Vzorec 
P6T40V20 smo namreč elektrostatsko sukali 4 ure. 
 
Slika 25: Rentgenski posnetek vzorca P6T40V20, elektrostatsko sukanega 4 h. 
4.5.4 Morfologija nanovlaken TiOxNy po termični obdelavi v prisotnosti amonijaka 
Izdelana nanovlakna s TiO2 ter nanovlakna z dodatkom platine smo segrevali pri visokih 
temperaturah v atmosferi NH3, med procesom pa pride do pretvorbe TiO2 v TiOxNy (28). 
Nastanek TiOxNy opisuje enačba 2 (29). 
2𝑇𝑖𝑂2 + 2𝑁𝐻3 → 2𝑇𝑖𝑂𝑥𝑁𝑦 + 3𝐻2𝑂                                                 (2) 
Na prvi pogled smo opazili, da se je vzorec nanovlaken po termični obdelavi bistveno skrčil 
in počrnel, kar je razvidno iz slike 26. Okrogel vzorec pred termično obdelavo je v premeru 
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znašal 2 cm, po segrevanju pa se je enakomerno skrčil na 0,88 cm v premeru, kar pomeni za 
56 %.  
 
Slika 26: Vzorec P6T40V20 pred in po termični obdelavi 
Nanovlakna smo nato analizirali s SEM in ugotovili, da po termični obdelavi ohranijo svojo 
obliko, vendar pa pride do spremembe v njihovi teksturi. Na sliki 27 lahko opazimo, da 
površina nanovlaken ni več gladka, ampak je postala bolj groba, kar je posledica 
kristalizacije TiO2 po izpostavitvi visokim temperaturam. Naša opažanja se ujemajo z že 
izvedenimi študijami, kjer so prav tako opazili grobo površino nanovlaken kot posledico 
kristalizacije TiO2 (25). Nanovlakna z grobo površino so predvsem v fotokatalizi bolj 
zaželena kot tista z gladko, saj lahko fina nanokristalna struktura vodi v povečanje specifične 
površine nanovlaken, kar poveča njihovo fotokatalitično aktivnost (30). Opazili smo tudi, da 
imamo tako kot pred termično obdelavo tudi v tem primeru prisotna nanovlakna različnih 
debelin, saj se pri segrevanju ohrani njihova struktura.  
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Slika 27: Vpliv termične obdelave na morfologijo nanovlaken; prikazano na vzorcu 
P8T40V10 (a) pred in (b) po termični obdelavi. 
Rezultati so pokazali, da je premer nanovlaken po termični obdelavi pri visoki temperaturi 
manjši (slika 28). Na primer, pri vzorcu P6T40V10 lahko opazimo zmanjšanje povprečnega 
premera iz 230 ± 97 nm na 180 ± 29 nm. Zmanjšanje debeline nanovlaken lahko razložimo 
z izgubo polimera med segrevanjem. Med procesom zaradi visokih temperatur prihaja do 
razgradnje polimera, ki se na tak način odstrani iz nanovlaken, ostane pa samo anorganski 
del (25). Zaradi izgube polimera pride do izgube mase, in sicer se v procesu segrevanja masa 
vzorca zmanjša na 25 do 30 % prvotne mase, zmanjšanje vzorca pa smo lahko opazili že s 
prostim očesom (slika 26). Premer nanovlaken se je zmanjšal za 22 do 59 %, kar je v skladu 
z že izvedeno študijo, kjer so po izpostavitvi visokim temperaturam prav tako opazili 
zmanjšanje premera nanovlaken za 33 do 47 % (24, 27, 29). 
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Slika 28: Vpliv termične obdelave na premer nanovlaken s TiO2. Oznaka TO v legendi 
predstavlja termično obdelavo. 
4.5.5 Morfologija nanovlaken TiOxNy s platino po termični obdelavi v prisotnosti 
amonijaka 
Podobno kot pri nanovlaknih TiOxNy brez platine, smo tudi pri nanovlaknih z dodatkom 
platine opazili spremembe na površini. Ta je postala bolj groba, kar je vidno na sliki 29. 
Hrapavost površine je ponovno posledica kristalizacije TiO2, spremembe v TiOxNy in 
odstranitve polimera, vključitev platine pa ni imela dodatnega vpliva na morfologijo, 
razvidno iz SEM-slik. Tako pred kot po temperaturni obdelavi so bila prisotna nanovlakna 
različnih debelin.  
 
Slika 29: Vpliv termične obdelave na morfologijo nanovlaken prikazano na primeru 
vzorca P8T30V20Pt5 (a) pred in (b) po termični obdelavi v prisotnosti amonijaka.  
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V primeru nanovlaken z dodatkom platine smo prav tako opazili, da se premer po termični 
obdelavi pri visoki temperaturi zmanjša, kar lahko opazimo na sliki 30. Pri vzorcu 
P8T30V20Pt1 smo opazili zmanjšanje povprečnega premera iz 187 ± 122 nm na 120 ± 67 
nm. Zmanjšanje premera je posledica odstranitve polimera pri visokih temperaturah in je 
skladno z nanovlakni brez platine.  
 
Slika 30: Vpliv termične obdelave na premer nanovlaken z dodatkom platine. Vsa 
nanovlakna na sliki smo izdelali pri električni napetosti 20 kV. Oznaka TO v legendi 
predstavlja termično obdelavo. 
S TEM smo lahko natančneje preučili notranjo strukturo vzorca. Na sliki 31 je vzorec 
P6T30V20Pt10 po termični obdelavi in na nanovlaknu lahko opazimo delce platine kot bele 
(na temnem ozadju – HAADF-STEM) oz. črne pike (na svetlem ozadju – BF-STEM). 
Nanodelci platine so izjemno majhni, približno 2 nm ter enakomerno razporejeni po 
nanovlaknu. V študiji (24) so prav tako poročali o pojavu majhnih delcev platine kot črnih 
pik na TEM-slikah, tako da lahko potrdimo, da so naša opažanja v skladu z literaturnimi 
podatki, čeprav so bila izdelana z drugačnim prekurzorjem platine.  
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Slika 31: TEM slika vzorca P6T30V20Pt10 na temnem (HAADF-STEM) in svetlem (BF-
STEM) ozadju pri merilu (a) 50 nm ter (b) 10 nm. 
4.5.6 Elementarna sestava nanovlaken TiOxNy s platino po termični obdelavi v 
prisotnosti amonijaka 
Po termični obdelavi nanovlaken v prisotnosti NH3 smo z EDS, ki je bil sklopljen s TEM, 
vrednotili tudi površinsko elementarno sestavo vzorca, ki je prikazana na sliki 32. Slika 32a 
predstavlja približano nanovlakno na temnem ozadju, na slikah 32b-d pa lahko opazimo 
enakomerno porazdeljene delce titana (rdeča barva), platine (zelena) in dušika (modra). 
Največji delež predstavlja titan, kar je razvidno iz gostote pik na nanovlaknu. Sledi mu dušik, 
platina pa predstavlja najmanjši delež. Delci platine so sicer enakomerno razporejeni po 
nanovlaknu, opazimo pa lahko, da se koncentracija proti dnu slike viša. Nanovlakna so tam 
zaradi njihove cilindrične oblike debelejša, posledično pa je vidno več platine. 
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Slika 32: Elementarna sestava vzorca P6T30V20Pt10, kjer predstavlja približano 
nanovlakno (a) na temnem ozadju, (b) titan, (c) platino, (d) dušik in (e) prekrivanje vseh 
elementov. 
Elementarna sestava nanovlaken po termični obdelavi je predstavljena tudi na sliki 33. 
Primerjali smo teoretično sestavo nanovlaken po termični obdelavi v prisotnosti NH3, ki smo 
jo preračunali iz naših nateht, ter dejansko sestavo nanovlaken po termični obdelavi, ki smo 
jo vrednotili z EDS. Ugotovili smo, da največji delež nanovlaken res predstavlja titan, sledita 
mu dušik in kisik v približno enakem razmerju. Razlika med teoretično in dejansko sestavo 
je opazna, a ne tako velika kot v primeru platine, kjer smo z EDS zaznali okoli 50 % manj 
platine, kot naj bi je bilo po naših izračunih v nanovlaknih. Lahko da je že med samim delom 
prišlo do eksperimentalnih napak, ki so posledica manj natančnega tehtanja oz. pipetiranja 
in smo zaradi tega imeli izgube. Dobro bi bilo tudi opraviti več ponovitev meritev EDS. 
Vzorec bi bilo dobro stisniti v tableto in s poliranjem zagotoviti popolnoma ravno površino 
ter meritve primerjati s standardom. Zaradi nepopolne priprave vzorca je najverjetneje v 
našem primeru prišlo do napak, kar se odraža v procentualni sestavi vzorca. Smo pa z 
meritvami EDS lahko ocenili dejansko elementarno sestavo ter potrdili prisotnost vseh 
želenih elementov. Ugotovili smo tudi, da je po termični obdelavi prisotnega še nekaj 
ogljika, ki ga v naših teoretičnih izračunih nismo upoštevali, saj smo predvidevali, da je ves 
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polimer odstranjen. Ogljik je namreč najverjetneje posledica zaostanka PVP, ki je 
karboniziral.  
 
Slika 33: Elementarna sestava vzorcev P8T30V10Pt1, P8T30V20Pt5 in P8T30V20Pt10 po 
termični obdelavi, kjer oznaka T predstavlja teoretično sestavo, oznaka EDS pa dejansko 
sestavo vrednoteno z EDS. 
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5 SKLEP 
V okviru magistrske naloge smo s kombinacijo izdelave sola ter elektrostatskega sukanja 
izdelali nanovlakna s TiO2 in TiOxNy brez in z dodatkom kovin. Preučevali smo vpliv sestave 
polimerne raztopine in procesnih parametrov na morfologijo in debelino nanovlaken pred in 
po kontroliranem procesu termične obdelave.  
Najprej smo pripravili polimerna nanovlakna iz PVP in absolutnega etanola, kjer smo 
opazovali vpliv deleža polimera na morfologijo in debelino nanovlaken. Delež PVP smo 
variirali od 6 do 20 % (m/m) in že pri pripravi raztopin ugotovili, da je 20 % (m/m) raztopina 
preveč viskozna ter posledično neprimerna za elektrostatsko sukanje v primerjavi z nižjimi 
deleži. S SEM-analizo smo ugotovili, da delež polimera vpliva na pojavnost vozlov, ki 
nastajajo v primeru prenizke vsebnosti polimera, kjer premreževanje polimernih verig ni 
dovolj izrazito, kar se je zgodilo v primeru raztopine s 6 % (m/m) PVP. Z višanjem deleža 
polimera se je število vozlov zmanjševalo in premer nanovlaken večal, kar je bila posledica 
zvišanja viskoznosti raztopine, ki ovira raztezanje curka iz igle. Za nadaljnje delo smo kot 
osnovno raztopino glede na rezultate izbrali raztopino z 8 % (m/m) PVP, saj so bila 
nanovlakna primerno tanka (265 ± 78 nm), pojav vozlov pa je bil minimalen.  
V drugem delu magistrske naloge smo uspešno izdelali nanovlakna s TiO2, kjer smo variirali 
delež prekurzorja TIP od 10 do 20 % (m/m). Ugotovili smo, da zvišanje deleža ne vpliva na 
samo morfologijo nanovlaken, ta so bila v vseh primerih gladka in brez vozlov, vendar so 
imela vsa široko porazdelitev premerov. Nehomogenost lahko najverjetneje pripišemo manj 
kontinuiranemu procesu zaradi hitre reakciji TIP z vlago v zraku, saj med samim procesom 
nismo kontrolirani pogojev okolja. Sicer pa smo ugotovili, da zvišanje deleža TIP zaradi 
povezav s polimerom povzroči zvišanje viskoznosti raztopine ter posledično izdelavo 
nanovlaken z večjim premerom. Povprečni premer vzorca P6T30V10 je znašal 150 ± 73 nm, 
medtem ko smo pri vzorcu P6T50V10 pomerili povprečni premer v vrednosti 357 ± 141 nm. 
Preučili smo tudi vpliv dveh različnih električnih napetosti (10 in 20 kV) in ugotovili, da v 
morfologiji ni bilo večjih razlik, saj so bila nanovlakan v obeh primerih gladka in brez 
vozlov. Uporabljena električna napetost pa je vplivala na premer nanovlaken, in sicer se je 
le-ta pri višji napetosti zmanjšal, kar smo opazili tako pri nanovlaknih s TiO2, kot pri tistih 
z dodatkom platine. V primeru vzorca P8T30V10Pt smo tako pomerili povprečni premer v 
vrednosti 243 ± 115 nm, pri vzorcu P8T30V20Pt1 pa 187 ± 122 nm. Omenimo lahko tudi, 
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da smo pri 20 kV uspešno pripravili tudi nanovlakna z 20 % (m/m) TIP, česar nam pri 10 
kV zaradi visoke viskoznosti raztopine ni uspelo.  
V tretjem delu magistrske naloge smo pripravili še nanovlakna na osnovi TiO2 ter z 
dodatkom kovin. Kot osnovo smo izbrali raztopino, ki je vsebovala 10 % (m/m) TIP in 8 % 
(m/m) PVP, variirali pa smo teoretični delež platine v nanovlaknih po termični obdelavi od 
1 do 15 % (m/m). Ugotovili smo, da se z višanjem deleža platine na pogled viša viskoznost 
raztopine, pri 10 in 15 % (m/m) platine pa je prišlo že do nastanka gela, zato smo morali 
koncentracijo polimera v raztopini zmanjšati na 6 in 4 % (m/m). Pri 1 do 10 % platine smo 
dobili gladka nanovlakna, pri 15 % (m/m) pa je prišlo do nastanka vozlov, verjetno zaradi 
nizke vsebnosti polimera in posledično nizke viskoznosti. Zaradi različne sestave raztopin 
smo težko ocenili, kako delež platine vpliva na premer nanovlaken. Primerjali smo lahko 
zgolj raztopino z 1 in 5 % (m/m) platine, kjer smo ugotovili, da so nanovlakna z višjim 
deležem platine tanjša kljub na videz bolj viskozni raztopini. Sklepamo, da je pri višjem 
deležu platine, prevodnost raztopine višja, zaradi česar je curek raztopine med procesom bolj 
podvržen nateznim silam. Za potrditev rezultatov bi bilo smiselno primerjati večji nabor 
raztopin, katerim bi pomerili tudi električno prevodnost. Pri nanovlaknih z dodatkom platine 
smo preučili tudi vpliv relativne vlažnosti zraka in ugotovili, da v našem primeru ta ni 
vplivala na samo morfologijo vlaken, saj so bila v vseh primerih gladka ter brez vozlov. Tudi 
pri meritvi premerov nismo uspeli potrditi vzorca, da z nižanjem relativne vlažnosti dobimo 
debelejša nanovlakna. Med elektrostatskim sukanjem smo sicer imeli težave zaradi hitre 
reakcije TIP z vlago in nastanka TiO2, kar je povzročilo hitro zamašitev šobe. Poleg dodatka 
platine smo preučili tudi vpliv dodatka od 1 do 10 % (m/m) železa. Opazili smo, da se z 
višanjem dežela železa na pogled viša tudi viskoznost raztopine. Pri 10 % (m/m) je prišlo do 
nastanka gela in raztopina ni bila primerna za nadaljnjo uporabo. Dodatek železa ni bistveno 
vplival na morfologijo nanovlaken, saj so bila v vseh primerih gladka z minimalnim pojavom 
vozlov. Ugotovili smo tudi, da vodi večji delež železa v nastanek tanjših nanovlaken, kar je 
ponovno najverjetneje posledica povečanja električne prevodnosti raztopine.  
V zadnjem delu magistrske naloge smo vzorce izpostavili kontroliranemu procesu termične 
obdelave. S SEM-analizo smo ugotovili, da nanovlakna obdržijo svojo strukturo, njihova 
površina pa postane groba, kar je posledica kristalizacije TiO2 in odstranitve polimera. Z 
rentgensko praškovno difrakcijo smo potrdili, da dvig temperature povzroči spremembo 
kristalne strukture TiO2. Pri sobni temperaturi so bila nanovlakna v amorfni obliki, nad 400 
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°C pa smo lahko opazili kristalizacijo TiO2 v polimorfni obliki anatas. Med 600 in 800 °C 
je prišlo do prehoda iz anatasa v rutil, nad 800 °C pa je bil prisoten le še rutil. Vzorce smo 
segrevali tudi v amonijakovi atmosferi ter ugotovili, da se s termično obdelavo premer 
nanovlaken zmanjša v povprečju za 36 % in s tem relativno veča površina nanovlaken. Na 
primeru vzorca P8T30V20Pt1 smo na primer lahko opazili zmanjšanje premera iz 187 ± 122 
nm na 120 ± 67 nm.  
S TEM-analizo smo potrdili uspešno izdelavo nanovlaken z dodatkom platine, kjer so opazni 
majhni delci platine v velikosti 2 nm, ki so enakomerno razporejeni po nanovlaknih. Z EDS 
smo analizirali elementarno sestavo vzorca po termični obdelavi in ugotovili, da predstavlja 
največji delež titan, sledita mu dušik in kisik, najmanjši delež pa predstavlja platina. Opazili 
smo tudi, da je po termični obdelavi v nanovlaknih prisotnega tudi nekaj ogljika, ki je 
najverjetneje posledica zaostanka polimera, ki je karboniziral.  
Zaključimo lahko, da smo v magistrski nalogi s kombinacijo izdelave sola in 
elektrostatskega sukanja uspešno izdelali anorganska nanovlakna iz TiO2 in TiOxNy brez in 
z dodatkom kovin s premerom okoli 130 ± 70 nm. Glede na to, da smo med elektrostatskim 
sukanjem sam proces morali večkrat ustaviti, bi nanovlakna v prihodnje lahko izdelovali v 
zaprti komori s kontroliranimi pogoji okolja oz. v intertni atmosferi. S tem bi se izognili hitri 
hidrolizi TIP zaradi reakcije z vlago v zraku, ki nam je povzročala težave z zamašitvijo šobe. 
Za izdelavo nanovlaken s točno določenimi lastnostmi bi bilo smiselno podrobneje preučiti 
vpliv relativne vlažnosti na nastanek TiO2, vpliv procesnih parametrov kot so električna 
napetost in parametrov raztopine (viskoznost, električna prevodnost) v širšim območju 
vrednosti oz. z metodami, ki jih v sklopu našega dela nismo uporabili. S tem bi dosegli 
optimizacijo procesa za kontinuirano izdelavo nanovlaken in bolj ponovljive s 
funkcionalnostjo povezane lastnosti nanovlaken.  
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